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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

ADVERTENCIA:

En 2000, la OIV adopté 40 monografias de productos utilizados en
enologia que constituyen la nueva edicion del Codex Enolégico
Internacional y que se incluyen en este documento en papel blanco.

Esta importante contribucion cientifica sigue su curso con el fin de
poner al dia las antiguas monografias restantes o agregar nuevas
monografias para que concuerden con las fichas del Cédigo
Internacional de las Practicas Enolégicas.

La Subcomision de Unificacién de los Métodos de Analisis y de
Apreciacion de los Vinos de la OIV, que tiene a su cargo la revision
del Codex Enoldgico Internacional, ha igualmente comenzado el
trabajo de revision del Capitulo Il « Técnicas analiticas y de control »
y del Capitulo Il « Reactivos y soluciones valoradas ». Este trabajo
ha permitido la adopcion en 2003 de nuevas monografias de los
capitulos mencionados.
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

Introduccion

El Codex Enolégico Internacional reune las descripciones de los
principales productos quimicos, organicos o gases utilizados en la
elaboracion y la conservacion de vinos.

En él se establecen igualmente las condiciones de su empleo, el modo y
los limites de su utilizacion, aunque debe tenerse en cuenta que la
autorizacién para su empleo depende de las legislaciones nacionales.

También se describen y precisan en el presente Codex los caracteres de
identificacion y el grado de pureza de estos productos, asi como la eficacia
minima exigida para poder ser calificados "conforme al Codex Enolégico
Internacional”.

Por ofra parte, aparece en el Codex la definicion o la férmula de cada
producto, con su eventual sinonimia. Se sefala también el peso molecular,
los caracteres generales, en particular las solubilidades, y para evitar los
errores, se indican métodos simples de identificacion.

Cada monografia indica las investigaciones a efectuar para detectar y
dosificar las impurezas y sus limites admisibles. En algunos casos se fijan
los limites:

- el selenio, el arsénico, los metales pesados, etc., con el fin de impedir
que los productos enoldgicos, tomando en cuenta la dosis maxima de
su empleo, puedan tener un efecto téxico cualquiera ;

- el hierro, el cobre, el calcio, con el fin de evitar todo efecto que pueda
perjudicar la calidad del vino y su aspecto.

En cuanto al contenido de otros productos, tales como los cloruros, el
sodio, los sulfatos, etc., se fijan limites amplios, puesto que estos
productos no son toxicos y los vinos los contienen naturalmente en
cantidades superiores a las que aportan eventualmente los productos
enoldgicos.

Nota general: las solubilidades son, salvo indicacién contraria, expresados 20°C en gramos
de solvente por un gramo de producto.

ES-COEI-ADVERT 2



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

Indice

Capitulo I: Productos utilizados en enologia

Edicién 2006 (paginas blancas)

Monografia Adopcién Nombre de la ficha
Acidos lacticos OENO 29/2004 | ES-COEI-1-ACILAC
Acidos malicos OENO 30/2004 | ES-COEI-1-ACIMAL
Acidos Alginicos OENO 6/2005 ES-COEI-1-ACALGI

Alcohol rectificado de origen agricola

OENO 11/2000

ES-COEI-1-ALCAGR

Alcohol rectificado de origen vitivinicola

OENO 12/2000

ES-COEI-1-ALCVIT

Amonio (cloruro)

OENO 13/2000

ES-COEI-1-AMOCHL

Amonio (hidrégeno fosfato)

OENO 15/2000

ES-COEI-1-FOSDIA

Amonio (hidrégeno sulfito)

OENO 14/2000

ES-COEI-1-AMHISU

Amonio (sulfato)

OENO 16/2000

ES-COEI-1-AMOSUL

Antiespumante (mono y di glicéridos de acidos
grasos)

OENO 17/2000

ES-COEI-1-ANSPUM

Argén OENO 31/2004 ES-COEI-1-ARGON
Ascérbico (acido) OENO 18/2000 | ES-COEI-1-ASCACI
Azucar de uva OENO 47/2000 ES-COEI-1-SUCRAI
Azufre (Didxido) OENO 46/2000 ES-COEI-1-AZUDIO

Bacterias lacticas

OENO 15/2003

ES-COEI-1-BACLAC

Bentonitas

OENO 11/2003

ES-COEI-1-BENTON

Calcio (carbonato) OENO 20/2000 | ES-COEI-1-CALCAR
Calcio (fitato) OENO 21/2000 ES-COEI-1-CALPHY
Calcio (tartrato) OENO 22/2000 ES-COEI-1-CALTAR
Caolin OENO 28/2000 ES-COEI-1-CAOLIN
Caramelo OENO 20/2004 ES-COEI-1-CARAME
Caseinas OENO 12/2003 ES-COEI-1-CASEIN
Celulosa OENO 08/2002 ES-COEI-1-CELULO
Celulosa microcristalina OENO 09/2002 ES-COEI-1-CELMIC
Citrico (acido), monohidrato OENO 23/2000 | ES-COEI-1-CITACI
Cobre (sulfato), pentahidrato OENO 25/2000 | ES-COEI-1-COBSUL
Cola de pescado OENO 24/2000 ES-COEI-1-COLPES
Diatomita OENO 10/2002 ES-COEI-1-DIATOM
Dicarbonato de dimetilo (DMDC) OENO 25/2004 | ES-COEI-1-DICDIM
Dioxido de carbono OENO 26/2000 | ES-COEI-1-DIOCAR
Gelatina OENO 13/2003 ES-COEI-1-GELATI
Goma arabiga OENO 27/2000 | ES-COEI-1-GOMARA

Huevo (albumina)

OENO 32/2000

ES-COEI-1-HUEALB

Levaduras secas activas

OENO 16/2003

ES-COEI-1-LEVSAC

Lisozima

OENO 15/2001

ES-COEI-1-LISOZY

Trozos de madera roble OENO 3/2005 ES-COEI-1-MADTRO
Maderas de los recipientes OENO 4/2005 ES-COEI-1-MADREC
Manoproteinas de levaduras OENO 26/2004 ES-COEI-1-MANPRO
Materias proteicas de origen vegetal OENO 28/2004 | ES-COEI-1-PROVEG
Membranas de electrodialisis OENO 29/2000 | ES-COEI-1-MEMELE
Membranas de osmosis inversa OENO 30/2000 ES-COEI-1-MEMOSM
Metatartarico (acido) OENO 31/2000 | ES-COEI-1-METACI
Nitrégeno OENO 19/2000 ES-COEI-1-NITROG
Oxigeno OENO 32/2004 | ES-COEI-1-OXIGEN

ES-COEI-O-INDICE




CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

Indice

Perlita

OENO 10/2003

ES-COEI-1-PERLIT

Polivinilpolipirrolidona

OENO 11/2002

ES-COEI-1-PVPP

Potasio (alginato) OENO 33/2000 | ES-COEI-1-POTALG
Potasio (anhidrosulfito) OENO 34/2000 | ES-COEI-1-POTANH
Potasio (caseinato) OENO 35/2000 | ES-COEI-1-POTCAS
Potasio (D,L-tartrato) OENO 42/2000 ES-COEI-1-POTRAC
Potasio (hexacianoferrato (I1)) OENO 36/2000 | ES-COEI-1-POTFER
Potasio (hidrogenocarbonato) OENO 37/2000 ES-COEI-1-POTBIC
Potasio (hidrogenosulfito) OENO 38/2000 | ES-COEI-1-POTBIS
Potasio (hidrégenotartrato) OENO 39/2000 | ES-COEI-1-POTBIT
Potasio (L-tartrato) OENO 41/2000 | ES-COEI-1-POTTAR
Potasio (sorbato) OENO 40/2000 | ES-COEI-1-POTSOR
Preparaciones enzimaticas OENO 14/2003 ES-COEI-1-PREENZ
Resinas intercambiadoras de cationes OENO 43/2000 | ES-COEI-1-RESICA
Solucién coloidal de didxido de silicio OENO 44/2000 ES-COEI-1-DIOSIL
Sorbico (acido) OENO 45/2000 ES-COEI-1-SORACI
Taninos enoldgicos OENO 12/2002 ES-COEI-1-TANINS
Tartarico (acido D-L) OENO 48/2000 | ES-COEI-1-DLTART
Tartarico (acido L(+)) OENO 49/2000 | ES-COEI-1-LTARAC
Tiamina (clorhidrato) OENO 50/2000 | ES-COEI-1-THIAMIN
Ureasa OENO 5/2005 ES-COEI-1-UREASA
Capitulo I:

Recordatorio — monografias en vias de revision (padginas verdes)

Monografia Adopcién Nombre de la ficha
Carbdn animal purificado Edicion 1978 F-COEI-V-1-CHARAN
Carbodn activado Edicion 1978 F-COEI-V-1-CHARAC
Cortezas de levaduras OENO 4/1987 F-COEI-V-1-ECOLEV
Sodio (Alginato de) Edicién 1978 F-COEI-V-1-SODALG
Sodio (cloruro de) Edicion 1978 F-COEI-V-1-SODCHL
Sodio (monosulfuro de) Edicion 1978 F-COEI-V-1-SODMON

Capitulo Il: Técnicas analiticas y de control

Titulo Adopcién Nombre de la ficha
5-(hidroximetil)furfural OENO 18/2003 | ES-COEI-2-HMF
Arsénico OENO 18/2003 ES-COEI-2-ARSENI
Azucar OENO 18/2003 ES-COEI-2-AZUCA

Benzo[a]pireno

OENO 18/2003

ES-COEI-2-HIDCAR

Bromo - indice

OENO 18/2003

ES-COEI-2-IBROMO

Cadmio

OENO 18/2003

ES-COEI-2-CADMIO

Calcio

OENO 18/2003

ES-COEI-2-CALCIO

Cenizas sulfdricas — cenizas totales

OENO 18/2003

ES-COEI-2-CENIZA

Cloruros

OENO 18/2003

ES-COEI-2-CLORUR

Cobre

OENO 18/2003

ES-COEI-2-COBRE

ES-COEI-O-INDICE




CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

Indice

Control bacteriolégico

OENO 17/2003

ES-COEI-2-CONBAC

Control de los gases

OENO 18/2003

ES-COEI-2-CONGAS

Cromo OENO 18/2003 ES-COEI-2-CROMO
Hierro OENO 18/2003 ES-COEI-2-HIERRO
Mercurio OENO 18/2003 ES-COEI-2-MERCUR

Metales pesados

OENO 18/2003

ES-COEI-2-METPES

Mineralizacién

OENO 18/2003

ES-COEI-2-MINERA

Niquel OENO 18/2003 ES-COEI-2-NICKEL
Nitrégeno total OENO 18/2003 | ES-COEI-2-NITTOT
Plomo OENO 18/2003 ES-COEI-2-PLOMO
Potasio OENO 18/2003 ES-COEI-2-POTASI
Selenio OENO 18/2003 ES-COEI-2-SELENI
Sodio OENO 18/2003 ES-COEI-2-SODIO

Sulfatos OENO 18/2003 ES-COEI-2-SULFAT

Tantalizacion de las Plataformas

OENO 18/2003

ES-COEI-2-TANTAL

Zinc

OENO 18/2003

ES-COEI-2-ZINC

Capitulo lll: Reactivos y soluciones tituladas

Titulo

Adopcién

Nombre de la ficha

Reactivos y soluciones tituladas

OENO 19/2003

ES-COEI-3-REASOL

ES-COEI-O-INDICE




CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL

Capitulo I

Productos
utilizados en enologia

ES-COEI-CAPIT-1



CODEX ENO!.éGICO INTERNACIONAL
Acidos lacticos

ACIDO L- LACTICO, ACIDO D-LACTICO, ACIDO D,L-LACTICO
Acido 2-hidréxipropanoico
N° SIN : 270
C.A.S. numero 50-21-5
(L-: 79-33-4; D-: 10326-41-7; DL-: 598-82-3)
féormula quimica C3HgO;
Masa molecular: 90,08, densidad 1,20-1,21.

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Acido de origen natural obtenido por la fermentacion lactica de los azucares
o elaborado sintéticamente; puede contener productos de condensacion
tales como el lactato del acido lactico y del D,L-lactico.

Se utiliza para la acidificacion de los mostos y de los vinos en las
condiciones establecidas por la reglamentacion.

2. ETIQUETADO

La etiqueta debe mencionar de manera particularmente clara que se trata de
acido L-lactico o D-lactico obtenidos por fermentacion, o D,L-Lactico
obtenido por via quimica, las condiciones de conservacion y la fecha limite
de utilizacion.

Los productos comunes del comercio son soluciones de 50-90%.

Existen también productos bajo forma sélida que contienen alrededor de un
100-125% de acido lactico valorable. (nota: el &cido lactico es higroscépico y
una vez concentrado por ebullicion o por destilacion, forma productos de
condensacion que se hidrolizan en acido lactico por dilucién y por
calentamiento en agua)

indice de pureza: no menos de 95,0% y no méas de 105,0% de la
concentracion marcada.

3. CARACTERISTICAS
Liquido incoloro o ligeramente amarillento y siruposo, de sabor netamente
acido y gusto ligeramente lacteo.

4. SOLUBILIDAD
Agua a 20°C: muy soluble
Alcohol de 95 % vol: muy soluble

Eter: muy soluble
Insoluble en cloroformo

5. PODER ROTATORIO
Para el 4cido L-lactico en solucién acuosa de 2,5 g por 100 ml.

D
es de 2,6°
a 21-22°C
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CODEX ENO!.éGICO INTERNACIONAL
Acidos lacticos

Para el 4cido D-lactico en solucion acuosa de 8 g por 100 ml.

D
a , o €sde-26°

6. CARACTERES DE IDENTIFICACION

6.1 Caracterizacion del acido lactico

En un matraz Erlenmeyer de 100 ml pesar 10 g de acido lactico, anadir 5
ml de acido sulfurico 0,5 M, agitar, afadir 25 ml de permanganato de
potasio al 0,33 %, colocar sobre una placa calefactora. Recoger los
vapores emanados sobre un papel de filtro impregnado de una solucién
al. 50% vol/vol de morfolina al 20 % et de nitrocianoferrato (II) de potasio
al 5 %.

El papel filtro se vuelve de color azul.

6.2 Determinacion del acido lactico total

Valorar el acido lactico libre con hidréxido de sodio 1 M después de
hidrolizar el acido lactico polimerizado con un exceso de hidréxido de
sodio determinado por retroceso con acido sulfurico 0,5 M.

6.3 Color
Comparar el color con los estandares de la escala alfa (estandar de color
de platino-cobalto).

6.4 Pureza estereoquimica

El método se basa en la separacién por CLAR utilizando una fase quiral
de los dos enantidmeros del acido lactico. El producto ha sido
previamente diluido en agua. Pueden igualmente realizarse
determinaciones enzimaticas segun los métodos que figuran en el
Compendio de los métodos internacionales de analisis de los vinos y de
los mostos.

7. ENSAYOS

7.1 Preparacion de la solucion para el ensayo
Para los ensayos de pureza, preparar una solucién del 10% m/v de acido
lactico utilizando la concentracion indicada.

7.2 Cenizas sulfuricas

A partir de una muestra de 2 g de acido lactico, determinar las cenizas
sulfdricas como se indica en el Capitulo Il del Codex Enolégico
Internacional. El contenido debe ser inferior o igual a 1 g/kg.
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7.3 Cloruros
A 0,5 ml de solucion preparada para el ensayo (7.1), afadir 14,5 ml de agua, 5 ml
de acido nitrico diluido (R) y 0,5 ml de solucidn de nitrato de plata al 5 p. 100 (R).
La solucién debera cumplir el ensayo del limite de los cloruros descrito en el
Capitulo 1l del Codex Enoldgico Internacional. El contenido en cloruros debe ser
inferior a 1 g/kg expresado en acido clorhidrico.

7.4 Hierro
A 10 ml de soluciéon preparada para el ensayo (7.1), afiadir 1 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) y 2 ml de solucién de tiocianato de potasio al 5 p. 100
(R). La coloracién roja obtenida no debera ser mas intensa que la de un testigo
preparado con 1 ml de una solucion de sal de hierro (lll) de 0,010 g de hierro por
litro (R), 9 ml de agua y las mismas cantidades de los mismos reactivos

El contenido debe ser inferior a 10 mg/kg.

El hierro puede ser determinado igualmente por espectrometria de absorcion
atémica segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex Enoldgico
Internacional

7.5 Plomo

Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1), aplicar el método descrito en
el Capitulo 1l del Codex Enolégico Internacional.

El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

7.6 Mercurio

Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1), determinar el mercurio segun
el método descrito en el Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional. El
contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

7.7 Cadmio
Sobre la solucion preparada para el ensayo (7.1), determinar el cadmio segun el
método descrito en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional. El contenido
en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

7.8 Arsénico

Sobre la solucion preparada para el ensayo (7.1), determinar el arsénico segun
el método descrito en el Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional. El
contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

7.9 Sulfatos
A 1 ml de solucién preparada para el ensayo (7.1), anadir 18 ml de agua, 1 ml de
acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (R) y 2 ml de solucién de cloruro de bario al 10
p. 100 (R). La solucién debera cumplir el ensayo de limite de los sulfatos descrito
en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional.
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El contenido en sulfatos debe ser inferior a 1 g/kg, expresado en acido sulfurico.

7.10 Cianuros

En un matraz aforado de 40 ml conteniendo 25 ml de agua destilada y 2,5 ml de
soluciéon tampon de pH 7,5 (R), introducir 0,4 ml de la solucién preparada para el
ensayo (7.1), ahadir 0,3 ml de solucion de cloramina T al 0,1 p. 100 (R). Esperar 90
segundos y anadir 6 ml de reactivo piridin-pirazolona (R). Completar a 40 ml con
agua destilada y mezclar. La coloracién obtenida no debe ser mas intensa que la
obtenida tratando de la misma manera 4 ml de una solucion recién preparada de
cianuro de potasio valorando 1 mg de acido cianhidrico por litro (R).

El contenido en cianuros libres expresado en acido cianhidrico debe ser inferior a 1
mg/kg.

7.11 Acido citrico
A 5 ml de la solucion preparada para el ensayo (7.1), afiadir 5 ml de agua, 2 ml de
solucién de sulfato de mercurio(ll) (R), llevar a ebulliciéon y afadir algunas gotas de
la solucién de permanganato de potasio al 2 p. 100 (R). No debe formarse ningun
precipitado blanco.

7.12 Acidos citrico, oxalico, tartrico, fosférico
Diluir 1 ml de solucién preparada para el ensayo (7.1) en 10 ml de agua, anadir 40
ml de una solucion de hidréxido de calcio (R), llevar a ebullicidon durante 2 minutos.
No debe producirse turbidez.

7.13 Azucares
Anadir 2 ml de soluciéon preparada para el ensayo (7.1) a 10 ml de
reactivo cupro-alcalino (R). No debe formarse ningun precipitado rojo.

8. CONSERVACION

El acido lactico debe ser conservado en recipientes herméticamente cerrados, al
abrigo de la luz y del calor.
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Acidos malicos

ACIDO L-MALICO, ACIDO D,L-MALICO
Acido 2-hidroxibutanodioico
N° SIN : 296
C.A.S. numero 617-48-1
Formula quimica C4;HsO5
Masa molecular : 134.09

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Acido de origen natural contenido en la mayor parte de las frutas (se trata
entonces del acido L-malico) o elaborado sintéticamente: D,L-malico

Se utiliza para la acidificacion de los mostos y de los vinos en las
condiciones fijadas por la reglamentacion.

2. ETIQUETADO

La etiqueta debe mencionar de manera muy clara que se trata de &cido L-
malico o D,L-malico, las condiciones de conservacion, la fecha limite de
utilizacion.

El contenido de acido malico debe ser de al menos 99 %.

3. CARACTERISTICAS

Polvo cristalino o granulado de color blanco o casi blanco, de sabor
netamente acido.

Punto de fusion del D,L-malico :127-132 °C

Punto de fusion del L-malico:100 °C.

4. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C: 55,8 g/100 ml
Alcohol a 95 % vol. :45.5 g/100. ml
Eter: 0.84 g/ 100 ml

5. PODER ROTATORIO
Para el 4cido L-Malico en solucion acuosa de 8,5 g por 100 ml.

D

o -2,3°

20°C °

6. CARACTERES DE IDENTIDAD

6.1 Caracterizacion del acido malico

El 4cido malico puede determinarse por via enzimatica segun los métodos
que figuran en el Compendio de los métodos internacionales de andlisis de
los vinos y de los mostos (especificamente los acidos L-mélico y D-malico).
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El acido malico puede igualmente ser determinado por CLAR segun el
método que figura en el Compendio de los métodos internacionales de
analisis de los vinos y de los mostos.

7. ENSAYOS

7.1 Preparacion de la solucion para el ensayo
Para los ensayos de pureza, preparar una soluciéon que contenga 10% m/v
de acido malico.

7.2 Cenizas sulfuricas

A partir de una muestra de 2 g de acido malico, determinar las cenizas
sulfdricas como se indica en el capitulo Il del Codex Enoldégico Internacional.
El contenido debe ser igual o inferior a 1 g/kg.

7.3 Cloruros

A 0,5 ml de solucién preparada para el ensayo (7.1), afadir 14,5 ml de agua, 5 ml
de acido nitrico diluido (R) y 0,5 ml de solucién de nitrato de plata al 5 p. 100 (R).
La solucion debera cumplir el ensayo limite de cloruros, descrito en el capitulo Il
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 1 g/kg expresado en acido clorhidrico.

7.4 Hierro

A 10 ml de solucién preparada para el ensayo (7.1), afadir 1 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) y 2 ml de solucién de tiocianato de potasio al 5 p. 100
(R). La coloracién roja no debera ser mas intensa que la de un testigo preparado
con 1 ml de una solucion de sal de hierro(lll) de 0,010 g de hierro por litro (R), 9 ml
de agua y las mismas cantidades de los mismos reactivos.

El contenido debe ser inferior a 10 mg/kg.

El hierro puede igualmente ser determinado por espectrometria de absorcion
atémica, segun el método que figura en el Capitulo Il del Codex Enoldgico
Internacional.

7.5 Plomo

Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1), determinar el plomo segun el
método descrito en el en el Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.

El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

7.6 Mercurio

Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1), determinar el mercurio segun el
método descrito en el capitulo 1l del Codex enoldgico internacional.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

7.7 Cadmio
Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1), determinar el cadmio segun el
método descrito en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional.
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Acidos malicos

El contenido en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

7.8 Arsénico

Sobre la solucién preparada para el ensayo (7.1 determinar el arsénico segun el
método descrito en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional.

El contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

7.9 Sulfatos

A 1 ml de solucion preparada para el ensayo (7.1), afiadir 18 ml de agua, 1 ml de
acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (R) y 2 ml de solucion de cloruro de bario al
10 p. 100 (R). La solucion debera cumplir el ensayo del limite de sulfatos descrito
en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional.

El contenido en sulfatos debe ser inferior a 1 g/kg, expresado en acido sulfurico.

7.10 Cianuros

En un matraz aforado de 40 ml conteniendo 25 ml de agua destilada y 2,5 ml de
solucién tampoén de pH 7,5 (R), introducir 0,4 ml de la solucién preparada para el
ensayo (7.1), anadir 0,3 ml de solucién de cloramina T al 0,1 p. 100 (R). Esperar
90 segundos y afiadir 6 ml de reactivo piridin-pirazolona (R). Completar a 40 ml
con agua destilada y mezclar. La coloracién obtenida no debe ser mas intensa que
la obtenida tratando de la misma manera 4 ml de una solucion recientemente
preparada de cianuro de potasio de 1 mg de acido cianhidrico por litro (R).

El contenido en cianuros libres expresado en acido cianhidrico debe ser inferior a
1 mg/kg.

7.11 Azucares
ARadir 2 ml de la solucion preparada para el ensayo (7.1) a 10 ml de reactivo
cupro-alcalino (R) no se forma ningun precipitado rojo.

7.12 Acidos fumarico y maleico

Contenido limite de acido fumarico: 1% en peso.

Contenido limite de acido maleico: 0.05% en peso. Estos acidos se
determinan por CLAR segun el método descrito en el Compendio de los
métodos internacionales de analisis de los vinos y de los mostos, de la
misma manera que los acidos malico y tartrico.

8 . CONSERVACION
El acido malico debe ser conservado en recipientes herméticamente cerrados al
abrigo de la luz y del calor.
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ACIDO ALGINICO
N° sin 400
N° C.A.S.: 9005-32-7
(Eno 6/2005)

1. OBJETO, ORIGEN Y AMBITO DE APLICACION

El acido alginico es un polisacarido coloidal extraido de diversas
variedades de algas pardas, en particular de la Laminaria. Tiene como
mondmeros constitutivos los acidos o-L-glucurdnico y B-D-manurdnico
ligados por pares mediante enlaces de tipo 14

—4-[o-glu-1-4-0-glu-1-4-f-man-1-4-f-man-1], »4-a-glu

Es un agente clarificante que, tras haber sido neutralizado antes de su
uso con cloruro de potasio o con carbonato de potasio o con hidrégeno-
carbonato de potasio puede entrar en el licor de tiraje destinado a
efectuar la segunda fermentacién de los vinos espumosos (formacién de
espuma).

El acido alginico esta formado, en promedio, por 200 unidades basicas
de acidos urdnicos. Tiene un peso molecular comprendido entre 10.000
y 600.000 U.

2. ETIQUETADO
La concentracion del acido alginico debe indicarse en la etiqueta, asi
como las condiciones de seguridad y conservacion.

3. CARACTERISTICAS

El Acido alginico se presenta en polvo, filamentos o granulados de color
blanco amarillento a pardo, amorfo, insoluble en agua pura y en los
diferentes solventes organicos. Puede disolverse en agua alcalinizada
con carbonato de sodio, hidréxido de sodio o fosfato trisédico.

4. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

4.1 pH Una suspensién de acido alginico de 3 % en agua
presenta un pH comprendido entre 2 y 3,5.
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4.2 Diferenciacion respecto a otros polisacaridos

Una solucion de acido alginico de 5 g/l en hidréxido de sodio
(disolver 4,3 g de hidroxido de sodio en agua y completar a 100
ml) precipita en forma gelatinosa por adicién de un quinto de
volumen de una solucién de cloruro de calcio de 2,5 %.

Por otra parte, la adicion de medio volumen de una solucion
saturada de sulfato de amonio en la solucidon anteriormente
descrita no provoca ningun enturbiado.

Estas dos pruebas permiten diferenciar el acido alginico de los
demas polisacaridos naturales que pueden utilizarse en los
productos alimentarios o farmacéuticos.

4.3 Caracteristicas organolépticas
El acido alginico no debe presentar sabor ni un olor anormal

5. ENSAYOS
Todos los limites descritos a continuacion hacen
referencia al peso en seco del acido alginico.

5.1 Insoluble en una solucion de hidréxido de sodio
Disolver por agitacion magnética prolongada 1 g de acido alginico
pesado con precisién en 100 ml de una solucion de hidréxido de
sodio (disolver 4,3 g de hidroxido de sodio en agua y completar a
100 ml) centrifugar, decantar, lavar el fondo con agua destilada 5
veces, cada vez con centrifugacion y eliminacion del agua de
lavado. Transferir el fondo en su totalidad mediante agua
destilada a un filtro de Gooch previamente tarado (filtro de vidrio
sinterizado de baja porosidad), dejar secar 1 hora a 105 °Cy
pesar de nuevo.

El nivel de insolubles no debe superar el 2 % respecto al peso en
seco del acido alginico.

5.2 Pérdida en el secado

La pérdida de peso a 100-105°C del acido alginico, determinada
hasta el peso constante en una toma de ensayo de 2 g, debe ser
inferior al 15 %.

5.3 Cenizas sulfiricas

Proceder tal como se describe en el capitulo II del Codex
enoldgico internacional. El nivel de cenizas sulfuricas no debe
superar el 8% del peso del acido alginico.
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5.4 Preparacion de la solucion para ensayos

Después de pesar las cenizas disolverlas en 2 ml de &cido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua. Calentar para
activar la disolucién y anadir agua hasta obtener un volumen
igual a 25 veces el peso del acido alginico en seco. 1 ml de esta
solucién contiene los materiales minerales de 0,04 g de acido
alginico seco.

5.5 Plomo

En la solucién preparada para ensayos (5.4), efectuar la
dosificacion del plomo segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido de plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

5.6 Cadmio

En la solucion preparada para ensayos (5.4), efectuar la
dosificacion del cadmio segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido de cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5.7 Mercurio

Efectuar la dosificacion del mercurio segun el método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional.

El contenido de mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5.8 Arsénico

En la solucién preparada para ensayos (5.4), efectuar Ia
dosificacion del arsénico segun el método descrito en el Capitulo
II del Codex enoldgico internacional.

El contenido de arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

5.9 Control bacteridlogico

Para cada parametro proceder como se indica en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Limite: microorganismos viables totales: menos de 5 x 103
UFC/g.

5.10 Coliformes
El nimero de coliformes debe ser inferior o igual a 1 por g.

5.11 Estafilococos
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El nimero en estafilococos (B-hemoliticos con coagulasa positiva)
debe ser inferior o igual a 1 por g.

5.12 Salmonelas
El nimero de salmonelas debe ser inferior a 1 por 100 g.

5.13 Levaduras
Contenido limite: 5 x 102 UFC por g de preparacién.

5.14 Bacterias lacticas
Contenido limite: 102 UFC por g de preparacion.

5.15 Lactobacillus sp.
Contenido limite: 10 UFC por g de preparacion.

5.16 Pediococcus sp.
Contenido limite: ausencia en una muestra de 10 g de
preparacion.

5.17 Bacterias acéticas
Contenido limite: 103 UFC por g de preparacion.

5.18 Mohos
Contenido limite: 5 X 10? UFC por g de preparacion.

6. CONSERVACION
El &cido alginico debe conservarse en bolsas impermeables.
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ALCOHOL RECTIFICADO DE ORIGEN AGRICOLA
(Oeno 11/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Alcohol rectificado o “neutro” obtenido por destilacion y rectificacion a partir de
vino, lias de vino o de los productos de fermentacion alcohdlica del orujo de uva, o
de uvas pasas, o de cualquier otra materia prima vegetal agricola.

El alcohol rectificado de origen agricola entra en la composicion de determinadas
bebidas espirituosas y vinos especiales.

2. COMPOSICION

A la temperatura de 20°C, 100 volumenes de este alcohol contienen, al menos, 96
volumenes de etanol.

Observacién: Los controles y ensayos descritos a continuacion en cursiva no son
obligatorios, no se realizaran mas que por peticion expresa.

3. CARACTERISTICAS

Liquido incoloro, limpido, completamente volatil, de olor penetrante, de sabor
ardiente.

Es inflamable, y se quema sin humos con una llama azul.
Debe destilar, en tu totalidad, entre 70 y 73°C.

3.1 Solubilidad
El alcohol neutro es miscible con agua, en cualquier proporcién, con
desprendimiento sensible de calor y contraccién de volumen. Es miscible
igualmente con acetona, cloroformo, éter etilico, glicerina y volimenes
iguales de aceite de ricino.

3.2 Caracterizacion

— Calentar ligeramente en un tubo de ensayo una mezcla de 1 ml de alcohol
neutro, veinte gotas de acido sulfurico concentrado (R)y 10 g de acetato de
sodio (R), se desprende un olor caracteristico de acetato de etilo.

— Mezclar algunas gotas de alcohol con 1 ml de acido sulfdrico concentrado (R),
anadir algunas gotas de solucién de dicromato potésico al 10% (R), el liquido
se vuelve verde y se desprende un olor caracteristico a etanol.
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—  Diluir 0,5 ml de alcohol con 4,5 ml de agua. AAadir 1 ml de solucién 1 M de
hidréxido de sodio y, a continuacién, lentamente 2 ml de solucion de yoduro
de potasio yodado (R). Se desarrolla un olor a yodoformo, seguido de la
formacién de un precipitado amarillo.

3.3 Caracterizacién del origen agricola
Esta determinacion se efectuara mediante la medida de la relacion "“C/'?C
(centelleo) del etanol, de acuerdo con el método descrito en el “Recueil” de
Bebidas espirituosas.

4. ENSAYOS

4.1 Aspecto

Tomar dos probetas idénticas de vidrio blanco de, aproximadamente, 250 mm de
altura, llenar una de alcohol y otra de agua, sirviendo esta ultima de testigo.
Examinar los liquidos siguiendo el eje de los cilindros, el alcohol no debera
presentar coloracién apreciable.

En una probeta o en un tubo de, aproximadamente, 250 mm de altura y 25 mm de
didmetro, verter 40 ml de alcohol, diluirlos con 80 ml de agua, la mezcla no debera
presentar ni turbidez, ni olor, ni sabor extrafos.

4.2 Materias olorosas extraiias

Dejar evaporar espontaneamente 10 ml de alcohol sobre una banda de papel de
filtro blanco, no se debera percibir ningun olor extrafo, ni en el curso, ni al final de
la evaporacion.

4.3 Extracto seco o residuo no volatil

En una capsula tarada de 25 ml, calentada a 100°C al Bano Maria, evaporar poco
a poco 100 ml de alcohol. Pesar. El extracto seco debe ser inferior a 1,5 g/hl de
etanol al 100% vol.

4.4 Metales pesados.

Recoger mediante 10 ml de acido clorhidrico diluido (R) el residuo eventual dejado
en la evaporaciéon de los 100 ml de alcohol, utilizados en la determinacion del
extracto seco; después de calentar algunos minutos al Bafio Maria a 100°C, con el
fin de favorecer la disolucion del residuo, transvasar la solucién acida a un matraz
aforado de 25 ml., lavando la capsula tres veces con 5 ml de agua, y enrasando a
25 ml. Tomar 5 ml de esta solucién en un tubo de ensayo. Aiadir 2 ml de solucién
tampén pH 3.5 (R), 7,5 ml de agua y 1,2 ml del reactivo de tioacetamida (R). La
solucién no debera presentar ni precipitado blanco, ni negro, ni coloraciéon marrén
0, al menos, ésta no debera ser mas intensa que la prevista en el método general
(contenido en metales pesados expresados en plomo, después de concentracién
del alcohol a la mitad 0,5 mg/l).
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4.5 Plomo
Sobre la solucion obtenida en el parrafo 4.4 efectuar la medida del plomo de
acuerdo con el método del “Recueil” (contenido en plomo inferior a 0,5 mg/l).

4.6 Mercurio

Sobre la solucion obtenida en el parrafo 4.4 efectuar la media del mercurio, de
acuerdo con el método descrito en el anexo (contenido en mercurio inferior a 0,2
mg/l).

4.7 Arsénico

Sobre la soluciéon obtenida en el parrafo 4.4 efectuar la media del arsénico de
acuerdo con el método descrito en el anexo (contenido en arsénico inferior a 0,5
mg/l después de haber concentrado el alcohol a la mitad)

4.8 Cetonas, propan-2-ol y 2-metilpropan-1-ol

A 1 ml de alcohol, afiadir 3 ml de agua y 10 ml de solucion de sulfato de mercurio
(I (R), calentar al Bafio Maria a 100°C. No se debera formar ningun precipitado
dentro de los 3 minutos siguientes.

4.9 Tiempo de decoloracién del permanganato (Ensayo de Barbet)

En un erlenmeyer, introducir 50 ml de la muestra de alcohol, afadir 2 ml de la
solucién de permanganato de potasio de 0,20 g/l (R) recientemente preparada,
colocar el recipiente en un bafo de agua a 15°C y poner en marcha al tiempo un
crondmetro. Evitar, durante el ensayo, la exposicion directa de la muestra a la luz
natural o artificial.

Colocar simultaneamente en el bafio de agua a 15°C, 50 ml de la solucion de
comparacién obtenida mezclando 3 ml de solucién de cloruro de cobalto al 5 p.
100 (R), 4,2 ml de solucién de nitrato de uranilo al 4 p. 100 (R) y completando a 50
ml con agua destilada, y comparar el color del ensayo al de la solucién patrén.
Parar el cronémetro cuando sean idénticas. Anotar el tiempo transcurrido. El
tiempo de decoloracion del permanganato deberd ser superior o igual a 20
minutos.

4.10 Derivados azufrados

Introducir en un tubo de ensayo aproximadamente 1 ml de mercurio, seguido de
20 ml de alcohol. Agitar durante 1 o 2 minutos. La superficie del mercurio debe
mantenerse brillante sin que aparezca un velo negruzco.

4.11 Metanol

4.11.1 Determinacién colorimétrica
Solucién patrén: en un matraz aforado de 50 ml, pesar 5 g de metanol y enrasar
con etanol (exento de metanol).
En un matraz aforado de 1 litro, colocar 1 g de la solucion anterior (1,25 ml) que
contiene 125 mg de metanol, 250 ml de alcohol absoluto (exento de metanol) y
enrasar con agua.
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Técnica del ensayo: en un matraz aforado de 50 ml poner

%ml de alcohol (siendo A el grado alcohdlico del alcohol a

ensayar), enrasar con agua. En un tubo de ensayo, colocar 1 ml
de este alcohol diluido al 25 p. 100 en volumen, afadir cuatro
gotas de acido fosférico al 50 p. 100 (m/m) (R), cuatro gotas de
solucion de permanganato de potasio (R) al 5 p. 100 (m/m), agitar
y dejar en reposo 10 mn. Decolorar el permanganato con algunas
gotas (generalmente ocho) de solucién al 2 p. 100 (m/v) de
anhidrosulfito (metabisulfito) de potasio (R), evitando cualquier
exceso. Anadir 5 ml de solucidn sulfurica de acido cromotréfico
(R). Llevarlo al Bafio Maria a 70°C durante 20 mn. No debera
aparecer una coloracion violeta, o esta coloracion no debera ser
mas intensa que la de una solucion testigo preparada con la
misma técnica y con los mismos reactivos, con 1 ml de solucién
patrén indicada arriba (contenido maximo de metanol 50 g/hl
expresado en etanol al 100% vol.)

4111 Determinacion por cromatografia de gases

Aparatos (a modo de ejemplo):
— Cromatografia de gases con detector de ionizacion de llama.
—  Columnas capilares de tipo semipolar, por ejemplo Carbowax 20 M.

Técnica del ensayo (estas informaciones se dan a modo de
ejemplo):

— Preparar una soluciéon hidroalcohdlica a 1 g por litro de patrén interno (4-
metilpentan-2-ol) en alcohol del 50 p. 100 vol.

— Preparar la soluciéon de analisis afiadiendo 5 ml de esta solucién a 50 ml de
alcohol llevado a 50 p. 100 vol.

— Preparar una solucién de referencia de metanol de 100 mg por litro en alcohol
de 50 p. 100 vol. Aradir 5 ml de solucion de patrén interno a 50 ml de esta
solucion.

— Inyectar en el cromatégrafo, 2 microlitros de la solucién a analizar y de la
solucién de referencia a las que se les ha anadido patrén interno.

— Temperatura del horno: 90°C y el flujo de gas portador 25 ml por minuto.

- Sea:

S: el area del pico de metanol de la solucion de
referencia.

S.. el area del pico de metanol de la solucién a analizar.
i: El area del pico del patrén interno de la solucion a
analizar.

I: El area del pico del patron interno de la solucion de
referencia.
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— El contenido de metanol, expresado en miligramos por litro de alcohol al 50 p.
100 en volumen, esta dado por la ecuacion:

— Contenido en gramos por hectdlitro de alcohol puro: 0,20 C. (Contenido
maximo de metanol 50 g/hl expresado en etanol al 100% vol.).

4.12 Hidroxido de amonio y bases nitrogenadas.

En un matraz de 200 ml introducir 50 ml del alcohol a analizar, afiadir 40 ml
de agua y 2 gotas de acido fosférico (o 20= 1,58); destilar y recoger 80 ml,
que seran despreciados. Al residuo enfriado afadir 2 ml de soluciéon de
hidréxido de sodio al 10 p. 100 (R). Destilar de nuevo, recogiendo
aproximadamente 7 ml del destilado en un tubo de ensayo, en los que se
han introducido previamente 2 ml de agua y una gota de solucién de rojo de
metilo (R), el destilado se lleva al fondo del tubo mediante un tubo capilar.
Valorar hasta el viraje a rojo del indicador, con una solucién 0,01 M de acido
clorhidrico: sea n el numero de mililitros de la soluciéon 0,01 M de acido
clorhidrico empleados.

1 ml de &cido clorhidrico 0,01 M corresponde a 0,00014 g de nitrégeno
(amoniacal o de bases nitrogenadas volatiles).

La cantidad de nitrdgeno amoniacal o de bases nitrogenadas, expresadas
en miligramos de nitrégeno por litro de etanol es:

Siendo A el grado alcohdlico del alcohol examinado.

El alcohol neutro no debera contener mas de 1 mg de nitrégeno (amoniacal
o de bases nitrogenadas volatiles) por litro de etanol.

(Contenido maximo en hidréoxido de amonio y bases nitrogenadas
expresados en nitrogeno 0,1 g/hl en etanol al 100% vol.).

4.13 Acidez
En un erlenmeyer de 250 ml, poner 100 ml de alcohol llevado al 50 p. 100
vol.; anadir una gota de solucién de rojo de fenol (R) y solucién de hidroxido
de sodio 0,01 M, gota a gota hasta viraje a rojo, sea n el niumero de mil
empleados.

1 ml de solucion 0,01 M de hidroxido de sodio corresponde a 0,0006 g de
acido acetico.

La acidez expresada en miligramos de acido acético por litro de etanol es
iguala 12 n.

Esta acidez debera ser inferior a 15 mg/l de etanol (1,5 g/hl) en el momento
de la entrega del alcohol.
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(Contenido maximo en acidez expresada en acido acético 1,5 g/hl en etanol
al 100 % vol.).

Nota: El viraje del indicador a la hora de la determinacion de la acidez,
debera ser neto y estable. En caso contrario y, sobre todo si la
acidez excede 15 mg/l, se debera realizar un nuevo ensayo
después de desgasificacion de la muestra, de acuerdo con la
técnica descrita abajo.

100 ml de alcohol llevado a 50 p. 100 vol. se introducen en un
matraz de 250 ml, el cual tiene un tapén atravesado por dos tubos.

Uno permite mantener el matraz a vacio con una trompa de agua;
el vacio se regula entre 55 y 65 cm de mercurio. El otro permite,
en el curso de la operacion, barbotar aire exento de gas carbdnico,
mediante un frasco lavador con sosa; para conseguir esto, el tubo
finaliza en un capilar que se introduce en el alcohol. El flujo de aire
a través del frasco lavador debe ser aproximadamente de 1 ml por
segundo.

La duracion de la operaciéon debe estar comprendida entre 3 y 5
minutos. La valoracién se efectia en el mismo matraz.

4.14 Esteres
A la solucién preparada para la determinacién de la acidez en 4.13 (100 ml
de alcohol del 50% vol.), afiadir 10 ml exactamente medidos de una
solucion 0,1 M de hidréxido de sodio; tapar, agitar y mantener a una
temperatura igual o ligeramente superior a 20°C.

Después de 24 horas de contacto, valorar el exceso de hidréxido de sodio
con una solucion 0,1 M de acido clorhidrico; sea n’ el numero de mililitros
utilizados.

Para medir el volumen de solucion 0,1 M de acido clorhidrico que neutraliza
los 10 ml de solucion 0,1 M de hidroxido de sodio en presencia de la misma
cantidad de alcohol y del mismo indicador cuyo viraje se obtiene mediante
pH decrecientes, hacer el siguiente ensayo:

Colocar 100 ml de alcohol llevado al 50 p. 100 desgasificado en un matraz
cénico de 250 ml, afadir una gota de solucién de rojo de fenol (R) y los n
mililitros de solucién 0,1 M de hidréxido de sodio que producen el viraje al
rojo del indicador. Aiadir 10 ml de solucién 0,1 M de hidréxido de sodio, e
inmediatamente después, la solucion 0,1 M de acido clorhidrico para
obtener el mismo viraje del indicador, sea n” el volumen empleado.
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1 ml de solucién 0,1 M de hidréxido de sodio corresponde a 0,0088 g de
acetato de etilo. La concentracion de esteres, expresada en miligramos de
acetato de etilo, contenidos en un litro de etanol esta dada por la relacion:

176 (n”—n’)

Este valor no debera ser superior a 13 mg por litro de etanol (es decir 1,3
g/hl) en el momento de la entrega del alcohol.

(Contenido maximo de esteres, expresados como acetato de etilo, 1,3 g/hl
en etanol al 100% vol.)

4.15 Aldehidos
Solucién patrén: en un matraz aforado de 100 ml, colocar 268,3 mg de
acetal puro (Eb.: 102°C) y enrasar con alcohol del 50% vol. exento de
aldehidos.

Diluir esta solucion 1 a 10 en alcohol del 50 p. 100 vol.,, exento de
aldehidos. La solucién obtenida contiene 100 mg de etanal por litro de
alcohol del 50 p. 100 vol., es decir 20 gramos en 100 litros de etanol.

Técnica de ensayo: en un tubo de ensayo introducir 10 ml de alcohol llevado
al 50 p. 100 vol. En un segundo tubo, poner 5 ml de la solucién de 100 mg
de etanal por litro de alcohol del 50 p. 100 vol., y 5 ml de alcohol del 50 p.
100 vol., sin aldehidos. AAadir a los dos tubos 4 ml de solucion de
clorhidrato de rosanilina decolorada mediante el acido sulfuroso (R), agitar y
comparar las coloraciones obtenidas al cabo de 20 minutos.

El alcohol del ensayo debe dar una coloracién, como mucho, igual a la
coloracion de la solucidon patrén (contenido maximo en aldehidos
expresados como etanal 0,5 g/hl en etanol al 100 % vol.).

Nota: Alcohol del 50 p. 100 vol., sin aldehidos: introducir 100 ml de
alcohol diluido al 50 p. 100 vol., en un matraz de fondo redondo de
250 ml con 2 g de clorhidrato de metafenilendiamina (R) y dos
granos de piedra pdmez. Conectar el matraz a un refrigerante de
reflujo y mantener una ebullicién suave durante una hora. Después
de enfriar, conectar el matraz al aparato de destilacion y destilar
lentamente sin sobrecalentar las paredes. Recoger 75 ml de
destilado en un matraz aforado de 100 ml. Enrasar con agua
destilada.

4.16 Alcoholes superiores
Se trata de propan-1-ol; 2 metilpropan-1-ol y del 2-y-3 metilbutan-1-ol.

Determinacion por cromatografia de gases (ver metanol).
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Contenido maximo en cuanto a la suma de cada uno de los alcoholes: 0,5
g/hl en etanol al 100% vol.

4.17 Furfural
10 ml de alcohol llevado al 50% en vol., se introducen en un tubo con tapon
esmerilado.

Anadir 0,5 ml de anilina (R) y 2 ml de acido acético cristalizable (R). Agitar.

No debera aparecer ninguna coloracion rosa salmon perceptible antes de 20
minutos.

5. CONSERVACION

El alcohol debe ser conservado en recipientes inertes que no sean susceptibles de
ceder metales, iones, o elementos que formen parte de los materiales plasticos.

Los recipientes deben estar conformes con las normas de seguridad y las
condiciones de almacenaje deben asimismo respetar las normas de seguridad.
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ALCOHOL RECTIFICADO DE ORIGEN VITIVINICOLA
(Oeno 12/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
Alcohol obtenido por destilacidon y rectificacién exclusivamente a
partir del vino, del orujo de uva, de lias de vino o de uvas secas
fermentadas.

El alcohol de origen vitivinicola forma parte de la composicion de
determinadas bebidas espirituosas y vinos especiales.

2. COMPOSICION
A la temperatura de 20°C, 100 volumenes de este alcohol contienen,
al menos, 96 voliumenes de etanol.

Observacion: Los controles y ensayos descritos a continuacién en
cursiva no son obligatorios, no se realizaran mas que
en caso de peticidon expresa.

3. CARACTERISTICAS
Liquido incoloro, limpido, completamente volatil, de olor penetrante,
de sabor ardiente. Es inflamable y se quema sin humo con una llama
azul.

Debe destilar en su totalidad entre 78 y 79°C.

3.1 Solubilidad
El alcohol neutro es miscible con agua, en cualquier proporcién,
con desprendimiento sensible de calor y contracciéon de volumen.
Es miscible igualmente con acetona, cloroformo, éter etilico,
glicerina y voliumenes iguales de aceite de ricino.

3.2 Caracterizacion
Calentar ligeramente en un tubo de ensayo una mezcla de 1 ml de
alcohol neutro, veinte gotas de acido sulfurico concentrado (R) vy
10 g de acetato de sodio (R), se desprende un olor caracteristico
de acetato de etilo.

— Mezclar algunas gotas de alcohol con 1 ml de 4&cido sulfarico
concentrado (R), afiadir algunas gotas de solucién de dicromato
potasico al 10% (R), el liquido se vuelve verde y se desprende un
olor caracteristico a etanal.
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— Diluir 0,5 ml de alcohol con 4,5 ml de agua. Afadir 1 ml de solucién
1 M de hidréxido de sodio y, a continuacion, lentamente 2 ml de
solucion de yoduro de potasio yodado (R). Se desarrolla un olor a
yodoformo, seguido de la formacién de un precipitado amarillo.

3.3 Caracterizacion del origen vitivinicola
Esta determinacion se efectuard mediante la medida de la relacion

14c/12C (centelleo) del etanol, de acuerdo con el método descrito
en el "Recueil” de Bebidas espirituosas.

3.4 Si fuese necesario, el origen vitivinicola del alcohol puede ser
determinado por los métodos isotépicos del “Recueil” de Métodos
de Analisis de Vinos y de Mostos.
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4. ENSAYOS
Los ensayos son idénticos a los del alcohol de origen agricola rectificado
con los contenidos limites siguientes:

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

Metanol
Contenido maximo 50 g/hl en etanol a 100 % vol.

Acidez
Contenido maximo en acido acético 1,5 g/hl en etanol del 100 %
vol.

Esteres
Contenido maximo en acetato de etilo 1,3 g/hl en etanol del 100
% vol. (o 5 g/hl).

Aldehidos
Contenido maximo de etanal 0,5 g/hl en etanol del 100 % vol.

Alcoholes superiores
Contenido maximo 0,5 g/hl en etanol del 100% vol.

Preparacion de la solucidn para los ensayos

Recoger mediante 10 ml de acido clorhidrico diluido (R) el residuo
eventual dejado en la evaporacién de los 100 ml de alcohol,
utilizados en la determinacion del extracto seco; después de
calentar algunos minutos al Bafio Maria a 100°C, con el fin de
favorecer la disolucién del residuo, transvasar la soluciéon acida a
un matraz aforado de 25 ml., lavando la capsula tres veces con 5
ml de agua, y enrasando a 25 ml.

Metales pesados

Tomar 5 ml de la solucidn preparada en 4.6 en un tubo de ensayo.
Afadir 2 ml de solucién tampén pH 3.5 (R), 7,5 ml de agua 1,2 ml
del reactivo de tioacetamida (R). La solucién no debera presentar
ni precipitado blanco, ni negro, ni coloracion marrén o, al menos,
ésta no deberd ser mas intensa que la prevista en el método
general (contenido en metales pesados expresados en plomo,
después de concentracién del alcohol a la mitad 0,5 mg/I).
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4.8 Plomo
Efectuar la determinacion del plomo sobre la solucidon preparada
para los ensayos (4.6), de acuerdo con el método del “Recueil”.
(Contenido en plomo menor de 0,5 mg/l).

4.9 Mercurio
Efectuar la determinacién del mercurio sobre la solucién preparada
para los ensayos (4.6), de acuerdo con el método del anexo.
(Contenido en mercurio menor de 0,2 mg/l).

4.10 Arsénico
Efectuar la determinacion del arsénico sobre la solucién preparada
para los ensayos (4.6), de acuerdo con el método del anexo.
(Contenido en arsénico menor de 0,5 mg/I).

5. CONSERVACION

El alcohol debe ser conservado en recipientes inertes que no sean
susceptibles de ceder metales, iones, o elementos que formen parte de
los materiales plasticos.

Los recipientes deben estar conformes con las normas de seguridad y las
condiciones de almacenaje deben asimismo respetar las normas de
seguridad.
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AMONIO (CLORURO DE)
Clorohidrato de Amoniaco
Ammonii Chloridum
NH4ClI = 53,50
N° SIN: 510
(Oeno 13/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Producto empleado como activador de la fermentacion, reservado a las
operaciones fermentarias. Aporta i6n amonio directamente asimilable por las
levaduras.

Existen limites reglamentarios en cuanto al aporte de ibn amonio.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso en caso
de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y conservacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

Cl 66.22
NH3 31,78
N 28,17

4. CARACTERISTICAS

Cristales incoloros, inodoros, de sabor fresco, picante y salado, sublima sin
descomposicion, inalterable al aire.

5. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C 350,8 g/l
Agua a 100°C 758 g/l
Alcohol a 95% vol. 13,3 g/l

6. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

La solucion acuosa de cloruro de amonio da las reacciones del iobn amonio y las de
los cloruros.
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7. ENSAYOS

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

Cenizas sulfuiricas
La cantidad de cenizas sulfuricas del cloruro de amonio, determinadas como
se indica en el anexo, no debe ser superior a 0,2 p.100.

Preparacion de la solucién para los ensayos
Preparar una solucién acuosa a partir de cristales de NH,Cl al 10 p. 100
(m/v).

Sulfatos

A 1 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2), afadir 2 ml de acido
clorhidrico diluido al 10 p. 100 (m/v) (R) 17 ml de agua y 2 ml de solucién de
cloruro de bario (R). La mezcla debe ser limpida, y la opalescencia
observada después de 15 minutos debe ser inferior a la presentada por un
testigo preparado segun esta indicado en el anexo. (Contenido en sulfatos
expresado en acido sulfurico, inferior a 1 g/kg)

Nitratos

Mezclar en un tubo de ensayo 5 ml de acido sulfurico concentrado (R) y 0,5
ml de solucién de sulfato de hierro(ll) al 5 p. 100 (m/v) preparada
extemporaneamente. AAadir sin mezclar 5 ml de la solucion preparada para
los ensayos (7.2), no se debe observar ninguna coloracién en la superficie
de separacion de las dos soluciones.

Fostatos

A 0,5 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2) afadir 5 ml de
agua, 10 ml de reactivo nitro-vanadomolibdico (R). Dejar en contacto 15
minutos a 20°C. Si aparece una coloracion amarilla debe ser inferior a la
que se obtiene al anadir a 0,5 ml de una solucién de 0,05 g de fosforo por
litro (R), 5 ml de agua y 10 ml de reactivo nitro-vanadomolibdico (R).
(Contenido en fosfatos expresados en fésforo, inferior a 500 mg/kg).

Hierro

A 5 ml de la solucién preparada para ensayos (7.2), afiadir 1 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) una gota de permanganato de potasio al 2 p.
100 y 2 ml de tiocianato de potasio al 5 p. 100 (R).

Si aparece una solucion roja debera ser inferior a la de una solucion testigo
preparada con 2,5 ml de solucion de hierro(lll) de 0,01 g de hierro por litro
(R) y cantidades iguales de los mismos reactivos (contenido de hierro
inferior a 50 mg/kg)

El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de absorcion
atomica, de acuerdo con el método del “Recueil”.
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7.7

7.8

7.9

Arsénico

Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.2) buscar el arsénico de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido de arsénico inferior
a 3 mg/kg).

Plomo
Sobre la soluciéon preparada para los ensayos (7.2), medir el plomo de
acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo inferior a 5

mg/kg).

Mercurio

Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.2) buscar el mercurio de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido en mercurio inferior
a 1mg/kg).

7.10 Determinacion del amoniaco

Diluir a la décima parte la soluciéon preparada para los ensayos (7.2) e
introducir 10 ml de esta soluciéon (equivalente a 0,1 g de cloruro de amonio),
en un aparato de arrastre de vapor, anadir 10 ml de hidréxido de sodio al 30
% (R) y destilar 100 ml. Cuantificar el amoniaco destilado mediante acido
clorhidrico 0,1 M. Sea n, el nimero de mililitros afiadidos:

100 g de cloruro de amonio contienen 1,7 n g de amoniaco (NH3;).
(Contenido en amoniaco superior a 31,5 p. 100).

7.11 Determinacion del acido clorhidrico

Tomar 10 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2), diluirla 1 a 10
y colocarla en un matraz. Afiadir 20 ml de solucién de nitrato de plata 0,1 M,
1 ml de acido nitrico concentrado (R), 5 ml de solucién de sulfato de
hierro(lll) y amoniaco al 10 p. 100 (R). Valorar el exceso de nitrato de plata
con una solucion de tiocianato de potasio 0,1 M: sean n los mililitros
afadidos. 100 g de cloruro de amonio contienen 3,65 (20-n) g de acido
clorhidrico (HCI). (Contenido en acido clorhidrico superior al 67,5 p. 100).

8. CONSERVACION
El cloruro de amonio debe ser conservado en recipientes
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di-AMONIO (HIDROGENOFOSFATO))
AMONIO (HIDROGENOFOSFATO DE)
Fosfato diamoénico
Ammonii phosphas
(NH4)2HPO4 = 132,1
N° SIN: 342
(Oeno 15/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Producto empleado como activador de la fermentacion, reservado a las
operaciones fermentarias. Aporta idn amonio directamente asimilable
por las levaduras.

Un exceso de fosfato puede provocar una quiebra férrica.

Existen limites reglamentarios en cuanto al aporte de i6n amodnio.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y

conservacion ,con una fecha limite de utilizacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

H3PO4 74,21
P20s 53,75
NH5 25,79

4. CARACTERISTICAS

Cristales monoclinicos, incoloros. Esta sal pierde lentamente pequefias
cantidades de amoniaco en contacto con el aire.

5. SOLUBILIDAD
Agua a 20°C 689 g/l

Agua a 100°C 1060 g/I
Alcohol a 95% vol. Insoluble
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6. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

6.1 Preparar una solucién al 1 p. 100 (m/v) en agua. La solucion
presenta un pH cercano a 8, y da una coloracion ligeramente
rosada con algunas gotas de fenoftaleina (R). A 25°C el pH de esta
solucién debe estar comprendido entre 7,8 y 8,4.

6.2 Esta solucion da un precipitado amarillo con el reactivo
nitromolibdico (R).

6.3 Esta solucion calentada con algunas gotas de solucion de hidréxido
de sodio al 30% (R), desprende amoniaco.

7. ENSAYOS

7.1 Cenizas sulfiricas
La cantidad de cenizas sulfuricas del fosfato diamodnico,
determinadas como se indica en el anexo, no debe ser superior a 5

a/kg.

7.2 Preparacion de la soluciéon para los ensayos
Preparar una solucién al 10 p. 100 (m/v).

7.3 Cloruros
A 0,5 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2) afadir
14,5 ml de agua, 5 ml de acido nitrico diluido al 10 p. 100 (R) y
0,5 ml de solucién de nitrato de plata al 5 p. 100 (R). Después de
15 minutos de reposo en la obscuridad, no se debe observar
turbidez o ésta debe ser menor a la del testigo, preparado como se
indica en el anexo (contenido en acido clorhidrico inferior a 1

g/kg).

7.4 Sulfatos

A 1 ml de la solucidon preparada para los ensayos (7.2), afadir 2
ml de acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (m/v) (R) 17 ml de
agua y 2 ml de solucién de cloruro de bario (R). La mezcla no debe
precipitar, y la opalescencia observada después de 15 minutos
debe ser inferior a la presentada por un testigo preparado segun
estd indicado en el anexo. (Contenido en sulfatos expresado en
acido sulfurico, inferior a 1 g/kg).

S-COEI-1-FOSDIA 2



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
di-AMONIO (Fosfato diamoénico)

7.5 Acido oxalico
A 5 ml de solucién preparada para los ensayos (7.2) afadir 20
gotas de acido acético (R) y 5 gotas de solucidon saturada de
sulfato de calcio (R). La soluciéon debe permanecer limpida.

7.6 Hierro
A 5 ml de la solucién preparada para ensayos (7.2), anadir 1 ml de
acido clorhidrico concentrado (R) y 2 ml de tiocianato de potasio al
5 p. 100 (R).

Si aparece una solucién roja deberd ser inferior a la de una
solucion testigo preparada con 2,5 ml de solucién de hierro(III) de
0,01 g de hierro por litro (R) y cantidades iguales de los mismos
reactivos (contenido de hierro inferior a 50 mg/kg)

El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de
absorcion atémica, de acuerdo con el método del “Recueil”.

7.7 Plomo
Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.2), medir el plomo
de acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo
inferior a 5 mg/kg).

7.8 Mercurio
Sobre la soluciéon preparada para los ensayos (7.2) medir el
mercurio de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido en mercurio inferior a 1mg/kg).

7.9 Arsénico
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (7.2) medir el
arsénico de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido de arsénico inferior a 3 mg/kg).

7.10 Determinacién del amoniaco
Diluir a la décima parte la solucion preparada para los ensayos
(7.2) e introducir 10 ml de esta solucion (equivalente a 0,1 g de
fosfato de amonio), en un aparato de arrastre de vapor (descrito
en el anexo), anadir 10 ml de hidréoxido de sodio al 30 % (R) y
destilar 10 ml. Cuantificar el amoniaco destilado mediante acido
clorhidrico 0,1 M. Sea n, el nimero de mililitros afiadidos:
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100 g de fosfato de amonio contienen 1,7 n g de amoniaco (NHs).
(Contenido en amoniaco superior a 25 p. 100).

7.11 Determinacion del acido fosférico

Colocar 25 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2) en
un erlenmeyer. Afadir 5 gotas de fenoftaleina (R); la solucién se
debe colorear de rosa palido, de lo contrario afiadir solucion de
hidréxido de sodio 0,1 M hasta la aparicién incipiente del viraje de
este indicador. Afadir 10 gotas de verde de bromocresol (R) y
anadir con una bureta acido sulftrico 0,5 M hasta el viraje al verde
del indicador

Sea n ml de volumen utilizado.

Un litro de solucién 0,5 M corresponde a 71 g de anhidrido
fosforico o 98 g de acido fosforico.

Contenido de fosfato de amonio en g p. 100:
— En anhidrido fosférico 2,84 n
— En acido fosforico 3,92 n

El contenido en anhidrido fosférico debe estar comprendido entre
51,6 y 55 p. 100, y entre 71,5y 76 p. 100 en &cido fosférico.

8 CONSERVACION

El fosfato de amonio debe ser conservado en recipientes herméticos vy al
abrigo del calor y de la humedad.
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AMONIO (HIDROGENO SULFITO DE)
Bisulfito de Amonio
NH4HSO3 = 99,07
(Oeno 14/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Producto perteneciente a la categoria de agentes conservantes, reservado a las
operaciones fermentarias. Aporta diéxido de azufre e id6n amonio directamente
asimilable por las levaduras.

Existen limites reglamentarios en cuando al aporte de i6n amonio y el contenido
de dioxido de azufre.

2. ETIQUETADO
La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, asi como las
condiciones de seguridad y conservacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

NH; 17,16
SO, 64,67

4. CARACTERISTICAS
El hidrégeno sulfito de amonio se presenta siempre como una soluciéon acuosa.
Esta solucion libera un olor picante a diéxido de azufre.

5. SOLUBILIDAD
Agua a 60°C 847 g/l
Alcohol a 95% vol. ligeramente soluble

6. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

La solucion acuosa de hidrégenosulfito de amonio da las reacciones del i6n
amonio (desprendimiento de amoniaco en presencia de hidroxido sédico en
caliente) y del didxido de azufre (colorea de azul un papel de filtro impregnado de
yodato de potasio y de engrudo de almidén).
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7. ENSAYOS

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

7.7

Cenizas sulfurricas
La cantidad de cenizas sulfuricas del hidrogenosulfito de amonio,
determinadas como se indica en el anexo, no debe ser superior a 0,2 p.100.

Preparacion de la solucion para los ensayos
Preparar una solucion al 10 p. 100 (m/v).

Sulfatos

A 0,5 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2), afiadir 2 ml de
acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (m/v) (R) 17,5 ml de agua y 2 ml de
solucion de cloruro de bario (R). La mezcla debe ser limpida, y la
opalescencia observada después de 15 minutos debe ser inferior a la
presentada por un testigo preparado segun esta indicado en el anexo.
(Contenido en sulfatos expresado en acido sulfurico, inferior a 2 g/kg).

Hierro

A 5 ml de la solucion preparada para ensayos (7.2), afiadir 1 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) una gota de permanganato de potasio al 2 p.
100 y 2 ml de tiocianato de potasio al 5 p. 100 (R).

Si aparece una coloracién roja, debera ser inferior a la de una solucion
testigo preparada con 2,5 ml de soluciéon de hierro(lll) de 0,01 g de hierro
por litro (R), 2,5 ml de agua y cantidades iguales de los mismos reactivos
(contenido de hierro inferior a 50 mg/kg).

El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de absorcidn
atémica, de acuerdo con el método del “Recueil”.

Plomo

Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.2), diluida 1 a 20, medir el
plomo de acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo inferior
a 5 mg/kg).

Mercurio

Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.2) medir el mercurio de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido en mercurio inferior
a 1mg/kg).

Arsénico

Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.2) medir el arsénico de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido de arsénico inferior
a 3 mg/kg).
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7.8

7.9

Determinaciones del amoniaco

Diluir a la décima parte la solucidon preparada para los ensayos (7.2) e
introducir 10 ml de esta solucion (equivalente a 0,1 g de hidrogenosulfito de
amonio), en un aparato de arrastre de vapor, anadir 10 ml de hidroxido de
sodio al 30 % (R) y destilar 100 ml. Cuantificar el amoniaco destilado
mediante acido clorhidrico 0,1 M. Sea n, el nimero de mililitros afiadidos:

100 g de hidrégenosulfito de amonio contienen 1,7 n g de amoniaco (NH3).
(Contenido en amoniaco superior a 16,5 p. 100).

Determinacién del diéxido de azufre

En un matraz de fondo redondo de 200 ml, colocar 50 ml de agua fria, a
continuacion 5 ml de solucion de hidrogenosulfito de amonio para el ensayo
(7.2) recientemente preparada y valorar con yodo 0,05 M en presencia de
engrudo de almiddn. Sea n el volumen de yodo utilizado.

Contenido en SO, por 100 g: 6,4.n

El hidrégenosulfito de amonio debe contener, al menos, 62 p. 100 de SO..

8. CONSERVACION
El hidrogenosulfito de amonio debe ser conservado en recipientes herméticos y al
abrigo del calor y del frio.
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AMONIO (SULFATO DE)
Ammonium sulfuricum
(NH4)2S04 = 132,10
N° SIN: 517
(Oeno 16/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Producto empleado como activador de la fermentacion, reservado a las
operaciones fermentarias. Aporta i6n amonio directamente asimilable por las
levaduras. Los sulfatos aportados son totalmente solubles en el vino.

Existen limites reglamentarios en cuanto al aporte de ibn amoénio.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso en caso
de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y conservacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

H,SO4 74,22
NH3 25,78
SO; 60,59
N 21,20

4. CARACTERISTICAS

Cristales anhidros, transparantes, de sabor picante y amargo, similares a los
cristales de sulfato de potasio, con el que esta sal es isomorfa.

5. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C 509 g/l
Agua a 100°C 1040 g/l
Alcohol a 90% vol. Insoluble
Acetona Insoluble

6. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

La solucion acuosa al 1 p. 100 (m/v) de esta sal presenta un pH cercano a 5,5.
Esta solucion da las reacciones del i6n amonio y la de los sulfatos.
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7. ENSAYOS

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

Cenizas sulfuiricas
La cantidad de cenizas sulfuricas del sulfato de amonio, determinadas como
se indica en el anexo, sobre una alicuota de 1 g, no debe ser superior a 5

a/kg.

Preparacién de la solucién para los ensayos
Preparar una solucion al 10 p. 100 (m/v).

Cloruros

A 0,5 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2) anadir 14,5 ml de
agua, 5 ml de acido nitrico diluido al 10 p. 100 (R) y 0,5 ml de solucién de
nitrato de plata al 5 p. 100 (R). Después de 15 minutos de reposo en la
obscuridad, no se debe observar turbidez o ésta debe ser menor a la del
testigo, preparado como se indica en el anexo (contenido en cloruros
expresados en acido clorhidrico inferior a 1 g/kg).

Fostatos

A 0,5 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.2) afiadir 5 ml de
agua, 10 ml de reactivo nitro-vanadomolibdico (R). Dejar en contacto 15
minutos a 20°C. Si aparece una coloracion amarilla debe ser inferior a la
que se obtiene al anadir a 0,5 ml de una solucién de 0,05 g de fésforo por
litro (R), 5 ml de agua y 10 ml de reactivo nitro-vanadomolibdico (R).
(Contenido en fosfatos expresados en fésforo, inferior a 500 mg/kg).

Nitratos

Mezclar en un tubo de ensayo 5 ml de acido sulfurico concentrado (R) y 0,5
ml de soluciéon de sulfato de hierro(ll) al 5 p. 100 (m/v) preparada
extemporaneamente. Afadir sin mezclar 5 ml de una solucién obtenida
disolviendo 2 g de sulfato de amonio en 10 ml de agua, no se debe observar
ninguna coloracion en la superficie de separacion de las dos soluciones.

Hierro

A 5 ml de la solucién preparada para ensayos (7.2), afiadir 1 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) una gota de permanganato de potasio al 2 p.
100 y 2 ml de tiocianato de potasio al 5 p. 100 (R).

Si aparece una coloracion roja debera ser inferior a la de una solucion
testigo preparada con 2,5 ml de solucidn de hierro(lll) de 0,01 g de hierro
por litro (R), 2,5 ml de agua y cantidades iguales de los mismos reactivos
(contenido de hierro inferior a 50 mg/kg).

El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de absorcion
atomica, de acuerdo con el método del “Recueil”.
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7.7 Plomo
Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.2), medir el plomo de
acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo inferior a 5

mg/kg).

7.8 Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.2) buscar el mercurio de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido en mercurio inferior
a 1mg/kg).

7.9 Arsénico
Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.2) buscar el arsénico de
acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido en arsénico inferior
a 3 mg/kg).

7.10 Determinacién del amoniaco
Diluir a la décima parte la soluciéon preparada para los ensayos (7.2) e
introducir 10 ml de esta solucién (equivalente a 0,1 g de sulfato de amonio),
en un aparato de arrastre de vapor, anadir 20 ml de hidréxido de sodio al 30
% (R) y destilar 100 ml. Cuantificar el amoniaco destilado mediante acido
clorhidrico 0,1 M. Sea n, el nimero de mililitros afiadidos:

100 g de sulfato de amonio contienen 1,7 n g de amoniaco (NH3;).
(Contenido en amoniaco superior a 25 p. 100).

7.11 Determinacion del acido sulfurico
Diluir 1 a 10 la solucién preparada para ensayos (7.2), tomar 25 ml y anadir
75 ml de agua, 1 ml de acido clorhidrico concentrado (R); llevar a ebullicién
y afiadir lentamente 1 ligero exceso de solucion de cloruro de bario (R).
Dejar que se forme precipitado durante 30 minutos en un bafio de agua a
100°C. Recoger el precipitado, lavarlo, calcinarlo en una mufla a 600°C y
pesarlo. Sea p el peso de precipitado de sulfato de bario:

100 g de sulfato de amonio contienen 16,80 p g de acido sulfurico (H,SO,).
(Contenido en acido sulfarico superior a 73,5 p. 100)

8. CONSERVACION

El sulfato de amonio debe ser conservado en recipientes herméticos y al abrigo del
calor y de la humedad.
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ANTIESPUMANTE
(MONO Y DIGLICERIDOS DE ACIDOS GRASOS)
N° SIN: 471
(Oeno 17/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION.

Se llaman mono vy diglicéridos a la mezcla de mono y diésteres glicéricos
de los acidos grasos -con una pequefia cantidad de triésteres- y de
acidos grasos de aceites y grasas alimentarias. La mezcla de mono y
diglicéridos utilizada como antiespumante esta esencialmente constituida
por ésteres del acido oléico.

El producto asi definido puede contener pequenas cantidades de acidos
grasos y de glicerol libre. Su utilizacion en condiciones tecnoldgicas
apropiadas no deja trazas medibles en el vino después del filtrado.

2. ETIQUETADO.

El etiquetado debe indicar la composicién en mono y diglicéridos de la
preparacién, las condiciones de conservacion y de seguridad, asi como la
fecha limite de utilizacién.

3. CARACTERISTICAS.

El producto se presenta bien en forma de liquido aceitoso de color
amarillo paja, bien como producto pastoso de color marfil, bien como
solido cereo duro de color blanco o blanco crema, con olor y gusto

agradables. La forma sdélida puede presentarse en forma de copos, polvo
o pequefios granulos.

El producto utilizado como antiespumante es generalmente liquido a
temperatura ordinaria pero puede enturbiarse a baja temperatura.

4. SOLUBILIDAD.

Insoluble en agua.
Soluble en etanol, cloroformo y benceno.

5. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD.

5.1 Hidroélisis de la muestra

Tratar a refluyjo 1 g de muestra con una solucién 0,5 M de
hidréxido de potasio durante 1 h. Afadir 15 ml de agua, acidificar
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5.2

5.3

con acido clorhidrico diluido al 30% (v/v) (R) (alrededor de 4 a 5
ml). Se forman gotas aceitosas o un precipitado blanco a blanco
amarillento. Extraer los acidos grasos liberados con 5 ml de
hexano, separar el solvente. Repetir la extraccién con 5 ml de
hexano y reunir los dos extractos.

Reservar la fase acuosa.

Caracterizacion de los acidos grasos en el extracto
organico por cromatografia en fase gaseosa.

A titulo de ejemplo, es posible utilizar una columna semipolar de
tipo Carbowax 20M ®, 25 m x 0,32 mm x 0,25 um de espesor de
fase.

Caracterizacion del glicerol.

Introducir 5 ml de la fase acuosa en un tubo de ensayo. Afadir un
exceso de hidréxido de calcio en polvo y colocar el tubo en agua
hirviendo durante 5 min., agitando de vez en cuando, enfriar y
filtrar.

Poner una gota del filtrado en un tubo de ensayo y afadir
alrededor de 50 mg de hidrogenosulfato de potasio. Colocar en el
extremo del tubo un papel de filtro embebido del reactivo
obtenido mezclando extemporaneamente volumen a volumen una
solucién de nitrosopentacianoferrato de sodio (R’) y de piperidina
(F"). Calentar con ayuda de una pequeiia llama. Una coloracién
azul de papel reactivo indica la presencia de acroleina.

La coloracion vira al rojo por adicion de hidroxido de sodio 1 M.

Nota Es también posible caracterizar el glicerol por
cromatografia liquida de alta eficacia (CLAE) utilizando
por ejemplo una columna de silice enlazada con grupos-
NH,, una fase moévil agua / acetonitrilo, 20:80, v/v, y un
detector refractométrico.

6. ENSAYOS.

6.1

Pérdida por_ desecacion a 100° C.

Pesar exactamente un peso proximo a 5 g del producto a analizar
en un cristalizador de vidrio de 70 mm de didametro, previamente
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6.2

6.3

6.4

6.5

secado en estufa regulada a 103° C, manteniéndolo durante 30
min., sacar el cristalizador, dejando enfriar en el desecador y
pesar. Meter de nuevo la muestra 30 mn. en la estufa y pesar
después de enfriar. La pérdida en la estufa se termina cuando la
disminucién de peso no sobrepase el 0,05 % por media hora de
calefaccion.

La pérdida por desecacion a 100° C debe ser inferior al 2 p. 100.

Cenizas sulfuricas

Las cenizas sulflricas se determinan como se indica en el anexo,
sobre una toma de ensayo de 5 g, el peso debe ser inferior a 2
g/kg.

Arsénico

Determinado como se indica en el anexo, sobre una toma de
ensayo de 5 g, el arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

Metales pesados
Proceder a la determinacién de metales pesados:

bien después de mineralizacion a 4500 C + 59 C del residuo
obtenido en la determinacién de la pérdida de desecacion. Tratar
las cenizas con 1 ml de acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (R) y
una gota de acido nitrico concentrado (R), calentando unos
instantes en un bafio de agua a 100° C para activar la disolucién y
transvasar a un matraz aforado de 25 ml enjuagando la capsula
con agua destilada. Enrasar.
Tomar un volumen v ml de solucién correspondiente a 2 g de
muestra a analizar y proceder a la determinacién de metales
pesados como se indica en el anexo.
bien después de mineralizacion de una toma de ensayo
exactamente pesada cercana a 5 g por via humeda por medio de
acido nitrico concentrado (R) y de perhidrol utilizando
eventualmente un digestor microondas para acelerar la operacion.
Trasvasar el liquido obtenido a un matraz aforado de 25 ml y
enrasar con las aguas de lavado. Continuar como se indica
anteriormente en la determinacién de metales pesados.

El contenido en metales pesados, expresados en plomo, debe

ser inferior a 10 mg/kg.

Plomo.
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6.6

6.7

6.8

6.9

Determinar el plomo segun el método del Recueil sobre una de las
dos preparaciones anteriores (6.4). El contenido en plomo debe ser
inferior a 5 mg/kg.

Mercurio.

Determinar el mercurio segun el método descrito en el anexo sobre
una de las dos preparaciones anteriores (6.4). El contenido en
mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

Cadmio.

Determinar el cadmio segun el método descrito en el anexo sobre
una de las dos preparaciones anteriores (6.4.). El contenido en
cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

Acidos grasos libres.

Preparar 125 ml de una mezcla volumen a volumen de alcohol
isopropilico y de tolueno; afiadir 2 ml de una solucién de
fenolftaleina al 1% (m/v) en alcohol isopropilico y neutralizar con
una solucidn alcalina hasta coloracion rosa débil pero persistente.

En un matraz coénico de 500 ml, pesar exactamente un peso
cercano a 5 g de la muestra a analizar, afiadir la mezcla disolvente
neutralizada y disolver la toma de ensayo calentando si fuera
necesario; agitando vigorosamente, anadir la solucién de hidroxido
de potasio 0,1 M hasta obtener una coloracién rosa idéntica a la
obtenida en la neutralizacidon del disolvente. Sea n el volumen
afiadido.

Contenido en acidos grasos libres expresados en g de acido oleico
p. 100 (m/m):

n.28
toma de ensayo en g

El contenido en acidos grasos libres, expresado en acido oleico,
debe ser inferior al 3 p. 100 (m/m).

Jabones.

En un matraz coénico de 250 ml, pesar exactamente un peso del
producto a analizar cercano a 10 g. Afadir una mezcla de 60 ml de
acetona y de 0,15 ml de una solucién de azul de bromofenol al 0,5
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p. 100 (m/v) en alcohol de 95 % vol. previamente neutralizado con
una solucion de acido clorhidrico 0,1 M o de una solucién de
hidréxido de sodio 0,1 M. Calentar suavemente en bafio de agua a
700 C y valorar con la soluciéon de acido clorhidrico 0,1 M hasta
desaparicién de la coloracién azul. Dejar reposar 20 min., Calentar
hasta que un eventual precipitado se redisuelva y, si la coloracion
azul reaparece, continuar la valoracién.

1 ml de acido clorhidrico en soluciéon 0,1 M corresponde a 0,0304 g
de oleato de sodio (NaCig Hs3 03).

Contenido en jabones, expresado en g de oleato de sodio p. 100

(m/m).
n. 3,04
toma de ensayo en g

El contenido en jabones, expresado en g de oleato de sodio, debe
ser inferior a 6 p. 100 (m/m.)
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6.10 Monoglicéridos.

6.10.1 Preparacion de la muestra.

Hacer fundir la muestra si es sélida calentando a una temperatura
inferior en 10° C a su punto de fusion; calentar igualmente una
muestra liquida que presentase turbidez o particulas. Mezclar
vigorosamente.

6.10.2 Modo operatorio.

Pesar exactamente, en un vaso cilindrico de 100 ml, una toma de
ensayo Q de la muestra a analizar proxima a 1 g; disolverla con
25 ml de cloroformo. Transferir esta solucion a una ampolla de
decantacion, enjuagar el vaso cilindrico con 25 ml de cloroformo,
después con 25 ml de agua y juntar estos liquidos con el
contenido de la ampolla de decantacién.

Cerrarla herméticamente. Agitar durante 30 a 60 segundos. Dejar
separar las dos fases (afiadir 1 a 2 ml de acido acético
cristalizable (R) para romper la emulsién). Recoger la fase acuosa
en un matraz cénico de 500 ml con tapon esmerilado. Extraer dos
veces con 25 ml de agua la fase cloroférmica restante en la
ampolla de decantacidon. Separar la fase acuosa y colocarla en un
matraz conico de 500 ml. Estos extractos acuosos seran utilizados
para la determinacion del glicerol libre.

El cloroformo se transfiere de la ampolla de decantaciéon a un
matraz cdnico con tapén esmerilado de 500 ml. Afadir, agitando,
50 ml de solucion acética de acido periddico (R’).

En otros 2 matraces coénicos de 500 ml con tapén esmerilado
destinados a servir de “blancos”, colocar 50 ml de cloroformo y
10 ml de agua. Afadir, agitando, 50 ml de solucion de &acido
acético periddico (R') en cada uno de los dos matraces. Dejar en
reposo al menos durante 30 mn., pero no mas de 90 mn., los 3
matraces asi preparados.

A cada uno de estos recipientes, afiadir agitando suavemente 20
ml de solucion de ioduro de potasio (R). Dejar en reposo al menos
1 mn. y no mas de 5 mn. antes de valorar.

Afadir entonces 100 ml de agua y valorar con una solucién 0,05
M de tiosulfato de sodio con la ayuda de un agitador magnético

S-COEI-1-ANSPUM 6



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Antiespumante

hasta desaparicion del color marréon de la fase acuosa; afiadir
entonces 2 ml de la solucion de engrudo de almidén (R) y
continuar la adicidon de reactivo hasta desaparicién del yodo de la
capa cloroférmica y desaparicion de la coloracidon azul de la fase
acuosa.

6.10.3 Calcular el porcentaje en monoglicéridos con la formula:
(B—S).M . 17,927
P

- B es la media de los volimenes, en ml, de solucidén de tiosulfato de
sodio utilizados para la determinaciéon de los blancos conteniendo
cloroformo.

- S es el numero de mililitros de solucion de tiosulfato de sodio
utilizados para valorar la muestra.

- M es la molaridad de la solucién de tiosulfato de sodio.

- P es el peso de la muestra a analizar contenido en el volumen de
cloroformo utilizado para la determinacion.

- 17,927 es el peso molecular del monoestearato de glicerilo dividido
por 20.

El contenido en monoglicéridos, expresado en monoestearato de
glicerilo debe ser superior al 30 p. 100 (m/m).

6.11 Glicerol libre.

A los extractos acuosos obtenidos durante la determinacion de los
monoglicéridos se les adiciona 50 ml de solucién acética de acido
periodico (R’). Preparar simultdneamente un blanco afiadiendo a 75
ml de agua contenido en un matraz cénico de 500 ml, 50 ml de
solucion acética de acido periédico (R’). Continuar la determinacion
como se indica en el modo operativo descrito en la determinacion
de monoglicéridos.

Calcula el porcentaje de glicerol libre con la féormula:
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(b-S).M.230
Q

- b es el volumen en ml de tiosulfato sddico empleado en la
valoracién del blanco conteniendo 75 ml de agua.

- S es el volumen en ml de tiosulfato sodico utilizado en la
valoracion de los extractos acuosos.

- M es la molaridad de la solucion de tiosulfato sédico.

- Q es el peso de la toma de ensayo inicial de la muestra a analizar
(ver determinacién de monoglicéridos).
El glicerol libre debe ser inferior al 7 p. 100 (m/m).

Nota: Es también posible caracterizar el glicerol por
cromatografia liquida de alta eficacia (CLAE) (5.3).

7. ACONDICIONAMIENTO.
Los antiespumantes deben ser conservados en recipientes perfectamente
herméticos y al abrigo del calor.
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ARGON
AR =40,0
N° SIN: 938
N°CAS = 7440-37-1

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
Gas neutro, utilizado para las operaciones de “inertizacion” o de
desgasificacion, se utiliza también en mezcla con nitrégeno y/o diéxido de carbono

2. ETIQUETADO

El etiquetado debe mencionar la naturaleza del gas y hacer referencia a
su composicién y su pureza, las condiciones de seguridad deben también ser
indicadas sobre los embalajes.

3. CARACTERISTICAS

Gas incoloro, inodoro e insipido. No inflamable, no mantiene la
combustion.

El peso de un litro de argon, bajo la presion de 760 mm de mercurio es de
1,784 g
a 0°C. Un volumen de agua disuelve 0,0336 volumenes de argén a 20 ° C.

4. ENSAYOS
La pureza global del argén no debe ser inferior a 99 % de argén en
volumen.

Antes de medir conviene dejar escapar el gas durante algunos
instantes para purgar las canalizaciones.

4.1 Dosificacion cromatografica

La busqueda y la determinacion del gas: Nitrégeno, 6xido de carbono (menos de
10 pl/), oxigeno (10 ml/l), hidrégeno, diéxido de carbono (menos de 300 pl/l), etc.,
se obtienen rapidamente por cromatografia en fase gaseosa segun el método que
figura en el Capitulo Il del Codex enolégico internacional.

El total de las superficies de los picos cromatograficos del hidrogeno, del oxigeno
y del nitrdgeno no debe exceder 1.0% de la superficie del gas a examinar.
Se puede igualmente utilizar el método quimico siguiente para el oxigeno.
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4.2 Dosificacion del oxigeno segun el método quimico

Preparacion del frasco para la busqueda de oxigeno:

Introducir en un frasco de alrededor de 24 ml dos fragmentos de limadura
de cobre de 2 cm?, 16 ml de solucién amoniacal de sulfato de cobre (R), después
2 ml de solucion de di-clorhidrato de hidracina (R).

Tapar el frasco con un tapén de goma facil de atravesar con una aguja
para inyecciones hipodérmicas. Apretar el cuello con una capsula metélica, a
continuacion cubrir la capsula de cera para asegurar una impermeabilidad
perfecta. Agitar el frasco y dejar en reposo al abrigo de la luz hasta la decoloracion
completa obtenida después de unos ocho dias.

Realizacion del ensayo:

Perforar el tapén del frasco para busqueda de oxigeno con una aguja de
8/10 de milimetro para inyeccion hipodérmica (tener cuidado de no sumergir esta
ultima en el liquido) que servird luego para la evacuacion del gas después de
burbujeo. Introducir a continuacion otra aguja del mismo diametro que lleve el gas
distendido y sumergirla en el liquido. Después de un minuto de burbujeo, no debe
observarse ninguna coloracion. En presencia de oxigeno, el liquido vira
rapidamente a azul y el color se intensifica con el tiempo.

5. ACONDICIONAMIENTO

El argén se distribuye en cilindros de acero de fuerte resistencia, pintados
de blanco, con una valvula de aguja. La resistencia de estos cilindros debe ser
controlada periédicamente.
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ASCORBICO (ACIDO)
2,3-didehidro-L-treo-hexano-4-lactona
Acidum ascorbicum
Acido L-ascérbico
CeHgOg = 176,1
N° SIN: 300
(Oeno 18/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El acido ascérbico se encuentra bajo la forma endlica de la 3-oxo-L-
gulofuranolactona. (2,3-didehidro-L-treo-hexano-4-lactona)

Producto de la categoria de los antioxidantes, agente reductor empleado
para evitar la oxidacion.

Su empleo estd sometido a limites reglamentarios.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y
conservacion.

3. CARACTERISTICAS

Polvo cristalino blanco o amarillo muy palido, inodoro y de sabor acido.
Las soluciones acuosas se alteran rapidamente con el aire y con la luz,
su estabilidad maxima es a un pH de 5,4. El punto de fusidon en tubo
capilar es cercano a 190°C con descomposicion.

El acido ascorbico en solucién acuosa tiene un pH inferior o igual a 3

4. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C 290 g/I
Alcohol a 95% vol. 320 g/l
Metanol 125 g/l
Acetona soluble

Benceno, cloroformo, éter etilico, éter de petroleo: insoluble.

5. PODER ROTATORIO
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El acido ascérbico en solucién acuosa del 10 p. 100 (m/v), tiene un
poder rotatorio especifico

(o]
[a] 20°C
D

comprendido entre + 20,5°y + 21,5°.

6. ABSORCION EN EL ULTRAVIOLETA

El acido ascoérbico en solucidon alcohdlica de 10 mg/l presenta un
espectro de absorcion con un maximo cercano a 244 nm.

La solucion presenta una extincion especifica:

1por ciento

E cercana a 560.

1cm

7. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

Preparacion de la soluciéon para los ensayos
Disolver 5 g de acido ascérbico en agua y completar a 100 ml con
el mismo disolvente.

Afadir a 2 ml de la solucién preparada para los ensayos (7.1), 0,5
g de carbonato monosddico. Se desprende didxido de carbono.

ARadir 1 ml de la solucion preparada para los ensayos (7.1), unas
gotas de acido nitrico diluido al 10 p. 100 (R) y unas gotas de
solucion de nitrato de plata al 1 p. 100 (R). Se forma un
precipitado gris.

Afiadir a 1 ml de la solucion preparada para los ensayos (7.1), una
gota de una solucién recientemente preparada de
nitrohexacianoferrato(III) de sodio Na,[Fe(CN)sNO]. 2H,0 (sodio
pentaciano-nitrosilferrato) al 5 p. 100 (m/v) y 2 ml de solucidn
diluida de hidréxido de sodio al 10 p. 100 (R). Afadir
seguidamente, gota a gota 0,6 a 0,7 ml de acido clorhidrico
concentrado (R) y agitar. La coloracién amarilla vira a azul.

Afadir a 2 ml de solucién de 2,6-diclorofenolindofenol (R), gota a
gota la soluciéon preparada para los ensayos (7.1), la decolora
instantdaneamente.

8. ENSAYOS
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8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

8.6

8.7

8.8

8.9

Cenizas sulfiricas
Determinadas sobre 1,0 g de acido ascérbico. El contenido de
cenizas sulfliricas no debera ser superior a 1 g/kg.

Aspecto de la solucion
La solucién preparada para los ensayos (7.1) debera ser limpida e
incolora.

Determinacion del pH
El pH de la solucién preparada para los ensayos (7.1) debe estar
comprendido entre 2,4y 2,8.

Metales pesados
10 ml de la soluciéon preparada para los ensayos (7.1) debera

cumplir el ensayo limite de los metales pesados descrito en el
anexo.

Plomo

Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.1), medir el plomo
de acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo
inferior a 5 mg/kg).

Mercurio
Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.1) utilizar el
método descrito en el anexo. (Contenido en mercurio inferior a

1mg/kg).

Arsénico
Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.1) utilizar el
método descrito en el anexo. (Contenido de arsénico inferior a 3

mg/kg).

Hierro

Sobre la solucion preparada para los ensayos (7.1) utilizar el
método por espectrometria de absorcidn atomica que figura en el
“Recueil”. (Contenido en hierro inferior a 5 mg/kg).

Cobre

Sobre la solucién preparada para los ensayos (7.1) utilizar el
método por espectrometria de absorcién atomica que figura en el
“Recueil”. (Contenido en cobre inferior a 2 mg/kg).
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8.10 Humedad
La pérdida por deshidratacion después de secado en un desecador
a vacio con acido sulfurico durante 24 horas debe ser inferior a
0,4%.

8.11 Cuantificacion
Disolver en 80 ml de agua, recientemente hervida y enfriada a la
gue se ha anadido 10 ml de acido sulfurico diluido al 10 p. 100 (R),
una alicuota exactamente pesada, cercana a 0,20 g. Afadir 1 ml
de engrudo de almidén (R) y valorar con yodo 0,05 M hasta
coloracién azul persistente.

1 ml de yodo 0,05 M corresponde a 8,81 mg de acido ascérbico.
9. CONSERVACION

El acido ascorbico debe ser conservado en recipientes no metalicos,
herméticamente cerrados y al abrigo de la luz. Las El producto debe
contener un minimo de 99 p. 100 de acido ascérbico.

soluciones acuosas se alteran rapidamente con el aire y la luz.

ACIDO ISOASCORBICO

El acido isoascorbico o acido D-ascorbico, o acido eritorbico, tiene el
mismo poder antioxidante que el acido ascérbico y puede ser empleado
para este mismo fin en enologia.

Este acido presenta el mismo aspecto y las mismas caracteristicas de
solubilidad que el acido ascérbico.

Inverso dptico del acido ascérbico tiene, en las mismas condiciones, un
20°C
poder rotatorio especifico. [a]p comprendido entre -20° y -21,5°.

Este acido, con excepcion del poder rotatorio, debe presentar las
mismas caracteristicas, responder a las mismas reacciones de
identificacion, cumplir los mismos ensayos y responder a la misma dosis
gue el acido ascérbico.
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Observacion: La actividad vitaminima C del acido isoascorbico es,
aproximadamente, 1/20 de la del acido ascérbico.

Nota: Existe un anteproyecto de resolucion para la inscripciéon de
este producto en el cdédigo internacional de practicas
enoldgicas.
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Azacar de uva

AZUCAR DE UVA

(Oeno 47/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El azucar de uva se obtiene exclusivamente a partir del mosto de uva. Su adiciéon

al vino esta sometida a reglamentacion.

El etiquetado o, en su defecto, el documento que acompafa a los recipientes que
contienen el azucar de uva debe mencionar la riqueza en azucar.

1. CARACTERISTICAS

Liquido siruposo, blanco lechoso o ligeramente amarillento, sabor azucarado.

indice de refraccién a 20°C

Azucares totales expresados en azucar invertido
Absorbancia a 425 nm espesor de 1 cm a 25° Brix
pH a 25°C Brix

Acidez por valoracién en meg/kg de azucar
Sacarosa

Dioxido de azufre en mg/kg de azucar

indice de Folin-Ciocalteu a 25°Brix

Cationes totales en meq/kg de azucar
Conductividad a 25° Brix y 20°C en micro-Siemens
por cm (uScm™)

5-hidroximetilfurfural en mg/kg de azucar

Etanol residual g/kg de azucar

Metales pesados en mg/kg de azucar de uva
expresados en plomo

Ausencia de antisépticos y antifermentos

1° Brix = 1 g de azucar en 100 g de solucién

2. ENSAYOS

2.1 Preparacion de la muestra

1,42410 — 1,46663
63 % m/m minimo
maximo 0,100
maximo 5

maximo 15

Negativo por el
método preconizado
maximo 25

maximo 6

maximo 8

maximo 120
maximo 25

maximo 8

inferior a 10

La toma de muestra para las diferentes determinaciones es dificil, es

aconsejable preparar las 2 diluciones siguientes:
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2.2

2.21

2.2.2

223

Solucién principal |, para las determinaciones siguientes: valoracion
de acidez, di6xido de azufre total, cationes totales.

Pesar exactamente 200 g de azucar de uva. Llevar a un volumen de
500 ml con agua.

Soluciéon principal Il, es necesaria para las determinaciones
siguientes: indice de Folin-Ciocalteu, pH, conductividad, investigacion
de sacarosa, absorbancia a 425 nm.

Diluir el azucar de uva con agua hasta alcanzar la concentracion de
25° Brix + 0,5°Brix (25 g de azucar en 100 g de solucion).

indice de refraccion a 20°C(azticares totales)

Aparatos

El refractémetro utilizado mide, segun el tipo de graduacion:

— Ya sea el 0,1 % en masa de sacarosa (0 materia seca o
grados Brix)

— O bien la quinta cifra decimal del indice de Refraccion.

El refractometro utilizado debe estar provisto de un termémetro (+
10°C a + 30°C)

Modo operativo

Depositar 2 gotas de azucar de uva sobre la superficie de vidrio
del prisma fijo, abatir el prisma maovil y dirigir el instrumento hacia
una fuente luminosa que ilumina la escala graduada. Observar
entonces sobre esta escala una linea de separacién entre una
zona inferior clara y una zona superior oscura, leer la graduacion
en donde se situa este limite y anotar la temperatura t °C.

Calculos

Si el aparato esta graduado en tanto por ciento (m/m) de sacarosa
(o materias secas o grados Brix), la medida corregida a 20°C con
ayuda de la tabla 2 se traslada a la tabla 1 que muestra (columna
3) el contenido en azucares totales en tanto por ciento (m/m)
expresado en azucar.

Si el aparato estd graduado en indice de refraccién, el indice
medido a t °C se lleva a la tabla 1 para obtener (columna 1) el
valor correspondiente en tanto por ciento (m/m) de sacarosa a t
°C. Este valor expresado a 20°C por medio de la tabla de
correccion de temperatura n° 2 se lleva a la tabla 1 que da
(columna 3) el contenido en azucares totales en tanto por ciento
(m/m) de azucar invertido.
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224

23

2.4

2.5

2.6

2.6.1

2.6.2

Para obtener el indice de refraccién a 20°C, llevar el contenido en
azucares totales expresados en azucar invertido a la tabla 1.

Expresién de los resultados
El contenido en azlcares totales expresados en tanto p. 100 en
masa de sacarosa se da con un decimal.

El indice de refraccion a 20°C se da con 5 decimales.
Absorbancia a 425 nm de la solucién a 25° Brix

Previamente a la medida, la solucién principal Il se filtra sobre un filtro de
membrana de porosidad 0,45 um.

La absorbancia de la solucién principal Il (25°C Brix) (3.1.2) se mide en una
cubeta de 1 cm a 425 nm.

Medida del pH
Medir el pH a 20°C de la solucion principal 1l (25°C Brix) (3.1.2). Efectuar al

menos dos determinaciones sobre la misma muestra. Tomar como resultado
la media aritmética de las dos determinaciones, que no se deben diferenciar
en mas de 0,05.

Acidez por valoracién

En un vaso de precipitado, poner 10 ml de la solucién principal | (3.1.1) y
afadir solucién 0,1 M (o 0,01 M) de hidroxido sdédico hasta que el pH
medido con un electrodo de vidrio, sea igual a 7,0 a 20°C.

La adiciéon de la solucién de hidréxido sodico debe hacerse lentamente y
con agitacion constante.

1 ml de NaOH 0,1 M = 7,5 mg acido tartarico o 0,1 megq.
Expresion de resultados:
En meq por kilogramo de azucares totales con un decimal.

Determinacion de sacarosa por cromatoqgrafia en capa fina

Preparacion de la muestra.
Diluir la solucién principal 1l (25° Brix) (3.1.2) a un cuarto: 25 ml se
llevan a 100 ml en un matraz aforado con agua.

Obtencién del cromatograma
Depositar sobre la linea de partida de la placa (R) trazada a 2 cm
de la base, 10ul de muestra y 10l de la solucién de referencia.
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2.7

2.8

Después de depositar estas sustancias, colocar la placa en una
cubeta de desarrollo que contiene el solvente (R).

Dejar que migre el solvente hasta una altura de 16 cm desde la
linea de partida.

Una vez retirada la placa de la cubeta se seca en corriente de
aire, después se coloca en estufa durante 15 minutos a 105°C
paralelamente a la corriente de aire, después de ser pulverizada
con el reactivo revelador.

En presencia de sacarosa aparece una mancha de color amarillo
anaranjado cuyo Rf es idéntico al de la sacarosa en la solucién de
referencia. La glucosa y la fructosa proporcionan una mancha
amarilla anaranjada cuyo Rf es superior al de la mancha de
sacarosa.

Si se produce una coloracién amarilla anaranjada, ésta no debera
ser mas intensa que la obtenida con la solucién de sacarosa de
referencia.

Es posible igualmente utilizar métodos por cromatografia liquida o
gaseosa de alta eficacia. El método puesto a punto debe permitir
detectar al menos 2 g de sacarosa por kg de azucar de uva.

Diéxido de azufre

Introducir 25,0 ml de la soluciéon principal | (3.1.1) y 5 ml de acido
ortofosférico al 25 p. 100 (R) en el aparato de arrastre y proseguir la
operacion como se indica en el método de referencia del “Recueil”.

indice de Folin-Ciocalteu de la solucion a 25°Brix

En un matraz aforado de 100 ml, introducir respetando el siguiente orden:
5 ml de solucién principal Il (3.1.2)

50 ml de agua

5 ml de reactivo de Folin-Ciocalteu (R).

20 ml de solucion de carbonato de sodio (R).

Llevar a 100 ml con agua. Agitar para homogeneizar. Esperar 30 minutos
para conseguir una reaccion estable

Determinar la absorbancia a 750 nm con un espesor de 1 cm frente a un
testigo preparado con agua en lugar de la solucién principal Il.
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2.9

2.10

2.1

Expresion de resultados:

Expresar los resultados bajo la forma de un indice obtenido multiplicando la
absorbancia por 16, para tener una escala comparable a la que se utiliza en
el caso de los vinos.

Cationes totales
En una columna de diametro interior de 1 cm colocar alrededor de 10 ml de
resina acida cambiadora de cationes.

Lavar a continuacién con agua hasta desaparicion de la acidez de las aguas
de lavado mediante papel indicador de pH.

Verter 100 ml de la solucién principal | (3.1.1) (una gota/segundo). Lavar con
50 ml de agua y valorar la acidez en el efluyente con solucion de NaOH
0,1M hasta pH 7,0, sea n ml gastados de hidréxido sédico.

Calculo:
Q meqg/kg de azucar de uva =nx2,5

Cationes totales en meq/kqg de azucar de uva = Q — acidez valorada en
meq/kg de azucar de uva.

Expresion de resultados:
Los cationes totales se expresan en meqg/kg de azucares totales con un
decimal.

Conductividad de la solucién a 25°Brix
Llevar la solucion principal 1l (3.1.2) a 20°C por inmersién en bafio de agua y
continuar el analisis como se indica en Anexo Il (azucares).

Expresion de resultados: 1
La conductividad se expresa en micro-Siemens por cm (uS.cm™ ') a 20°C sin
decimales, y concierne a una solucion de 25°Brix de azucar de uva.

5-(hidroximetil)furfural (HMF)

Principio:

El HMF se determina por HPLC (cromatografia en fase liquida de alta
eficacia).

Aparatos: (dados a titulo de ejemplo)

Parametros instrumentales:

— Cromatografo equipado de una bomba isocratica.

—  Detector UV/visible.

—  Columna: silice C 18 (20 cm; 4,6 mm; 5 um)

— Fase moévil: agua desmineralizada ultra filtrada — metanol — acido
acético (80:10,3:v/v/v).
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212

213

214

—  Flujo 0,5 ml/mn
— Longitud de onda de deteccion : 280 nm
— Volumen inyectado: 20 pl

Preparacion de la solucién patrén:

En un matraz aforado de 100 ml, introducir 20 mg de HMF previamente
pesado, con una precision de 0,1 mg. y enrasar con agua desmineralizada
ultra filtrada.

Introducir 10 ml de esta solucién en un matraz aforado de 100 ml y enrasar
con agua desmineralizada ultra filtrada (o equivalente, de resistividad de
18,2 MQ por ejemplo); la solucion es de 20 mg/l; esta solucién se prepara
diariamente.

Preparacién de la muestra:
Las muestras y la solucion patrén se inyectan después de filtracion a través
de una membrana cuyos poros tengan un diametro de 0,45 ym.

Modo operativo:

La columna cromatografica se acondiciona con la fase movil
aproximadamente durante 30 minutos antes de la inyeccion de las
muestras.

Metales pesados

Disolver 12 g de azucar de uva en 15 ml de agua, 10 ml de solucién de esta
forma preparada se coloca en un tubo de ensayo con 2 ml de una solucion
tampén de pH 3,5 (R) y 1,2 ml de reactivo de tioacetamida (R). No se debe
producir ningun precipitado. Si aparece una coloracién parda, debe ser
inferior a la que presenta el testigo preparado como se indica en el anexo.

(El contenido en metales pesados expresados en plomo, tiene que ser
inferior a 10 mg/kg).

Plomo
A partir de la solucién principal | (3.1.1) determinar el plomo segun el
método del “Recueil” (el contenido en plomo, tiene que ser inferior a 1

mg/kg).

Mercurio
A partir de la solucién principal | (3.1.1) determinar el mercurio segun el
método del anexo. (Contenido en mercurio inferior a 0,3 mg/kg).
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2.15 Arsénico

A partir de la solucion principal | (3.1.1) determinar el arsénico segun el
método del anexo. (Contenido en arsénico inferior a 0,5 mg/kg).

2.16 Etanol

2.16.1

2.16.2

Principio

Destilacion simple de la solucién de muestra alcalinizada. El
alcohol se oxida en medio acido por una soluciéon de dicromato
potasico en medio acético.

El exceso de dicromato se valora mediante una solucién de
hiero(ll) y de amonio.

Modo operativo

Destilacion Separar el alcohol por destilacion utilizando un aparato
que no debe producir una pérdida de alcohol superior a 0,02 %
volumen en el curso de la destilacion.

Introducir en el matraz de destilacion 100 g de azucar de uva y
100 ml de agua. Recoger el destilado en un matraz aforado de
100 ml y enrasar con agua.

Oxidacién: En un erlenmeyer con boca esmerilada de 300 ml cuyo
cuello termina por una parte ensanchada, lo que permite lavar el
cuello sin pérdidas, poner 20,0 ml de solucién valorada de
dicromato potasico (de 33,79 g/l), 20 ml de acido sulfurico diluido a
un medio (v/v) y agitar. Afadir 20 ml de destilado. Tapar el
erlenmeyer, agitar y esperar al menos treinta minutos, agitando de
vez en cuando.

Valoracion: Afiadir 4 gotas de reactivo ortofenantrolina (0,695 g
de sulfato de hierro (ll) se disuelven en 100 ml de agua a
continuacion afadir 1,485 g de ortofenantrolina monohidrato,
calentar y agitar).

Valorar el exceso de dicromato mediante la solucion de sulfato de
hierro (II) y amonio (R). Detener la adicion de sulfato de hierro (ll)
cuando el medio vira de azul-verdoso a marron.

Si se produce un ligero exceso en el viraje, es necesario
retroceder al viraje preciso con la solucibn de permanganato
potasico (1,083 g/l). La décima parte del volumen empleado de
esta solucién se resta del volumen de la solucion de hierro (ll), sea
“n” esta diferencia.

Hacer la misma operacion con un erlenmeyer semejante en el que
se pondran los mismos volumenes de los mismos reactivos,
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2.16.3

2.16.4

excepto los 20,0 ml del destilado que seran sustituidos por 20,0 ml
de agua. Sea n’ el volumen de solucién de hierro (II) empleado.

Célculos
n’ ml de solucién de hierro (ll) reducen a 20 ml de solucion de
dicromato que oxidan 157,85 mg de etanol.

Un mililitro de solucién de hierro (1) tiene el mismo poder reductor
que

157,85

n'

mg de etanol

n’ — n ml de solucién de hierro (Il) tienen el mismo poder reductor
que

n'-n
157,85 —— mg de etanol
n

Si 100 g de azucar de uva se destilan hasta 100 ml y se toman 20
ml para la valoracién, la concentracion de alcohol puro es:

n'-n
Etanol en g/kg de azulcar de uva = 7,892 —
n

Expresién de resultados: en g por kilogramo de azucar de uva con
1 decimal.

2.17 Meso-inositol

2171

Mediante cromatografia en fase gaseosa de un derivado silado.

Nota: Las informaciones siguientes se dan a titulo indicativo, existen otras
técnicas de derivacién de azucares y polioles asi como otras
técnicas cromatograficas para determinar el mesoinositol.

Preparacién de la muestra:

5 g de azucar de uva se diluyen hasta 50 ml, con agua. 50 pl de
una solucion de metil D-glucopiranoside de 1 gllitro (patrén
interno) se secan a vacio en un pequeno frasco de 2 ml.

Disolver el residuo con 100 pl de piridina, afiadir 100 ul de
trimetilclorosilano, cerrar el frasquito con un tapén de teflén y
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calentar durante 1 hora a 80°C. Inyectar 1 ul con division del
volumen inyectado al 1/60.

2.17.2 Separacién
Columna: tipo capilar apolar de silice fundida de 25 m de longitud
y 0,2 mm de diametro interno.

Gas portador: helio 1 ml/minuto

Inyector y detector: 280°C

Temperatura de la columna: de 60°C a 250°C, a 4°C/minuto,
después isoterma a 250°C.

217.3 Expresién de resultados: en g por kg de azucar.

3. CONSERVACION

El azucar de uva se debe conservar en recipientes cerrados y a temperatura
ambiente.
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Azacar de uva

ANEXO | (azucares)
TABLA 1
Contenido de azucares de los mostos por refractometria

Sacarosa Indice de Masa Azlcares en Azlcares en
% (m/m) refraccion a 20 *C volimica a 20'C 9/1 a/kg
50.0 1.42008 1.2342 627.6 508.5
50.1 1.42029 1.2348 629.3 509.6
50.2 1.42050 1.2355 630.9 510.6
50.3 1.42071 1.2362 632.4 511.6
50.4 1.42092 1.2367 634.1 512.7
50.5 1.42113 1.2374 635.7 513.7
50.6 1.42135 1.2381 637.3 514.7
50.7 1.42156 1.2386 638.7 515.7
50.8 1.42177 1.2391 640.4 516.8
50.9 1.42198 1.2396 641.9 517.8
51.0 1.42219 1.2401 643.4 518.8
51.1 1.42240 1.2406 645.0 519.9
51.2 1.42261 1.2411 646.5 520.9
51.3 1.42282 1.2416 648.1 522.0
51.4 1.42304 1.2421 649.6 523.0
51.5 1.42325 1.2427 651.2 524.0
51.6 1.42347 1.2434 652.9 525.1
51.7 1.42368 1.2441 654.5 526.1
51.8 1.42389 1.2447 656.1 527.1
51.9 1.42410 1.2454 657.8 528.2
52.0 1.42432 1.2461 659.4 529.2
52.1 1.42453 1.2466 661.0 530.2
52.2 1.42475 1.2470 662.5 531.3
52.3 1.42496 1.2475 664.1 532.3
52.4 1.42517 1.2480 665.6 533.3
52.5 1.42538 1.2486 667.2 534.4
52.6 1.42560 1.2493 668.9 535.4
52.7 1.42581 1.2500 670.5 536.4
52.8 1.42603 1.2506 672.2 537.5
52.9 1.42624 1.2513 673.8 538.5
53.0 1.42645 1.2520 675.5 539.5
53.1 1.42667 1.2525 677.1 540.6
53.2 1.42689 1.2530 678.5 541.5
53.3 1.42711 1.2535 680.2 542.6
53.4 1.42733 1.2540 681.8 543.7
53.5 1.42754 1.2546 683.4 544.7
53.6 1.42776 1.2553 685.1 545.8
53.7 1.42797 1.2560 686.7 546.7
53.8 1.42819 1.2566 688.4 547.8
53.9 1.42840 1.2573 690.1 548.9
54.0 1.42861 1.2580 691.7 549.8
54.1 1.42884 1.2585 693.3 550.9
54.2 1.42906 1.2590 694.9 551.9
54.3 1.42927 1.2595 696.5 553.0
54.4 1.42949 1.2600 698.1 554.0
54.5 1.42971 1.2606 699.7 555.1
54.6 1.42993 1.2613 701.4 556.1
54.7 1.43014 1.2620 703.1 557.1
54.8 1.43036 1.2625 704.7 558.2
54.9 1.43058 1.2630 706.2 559.1
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Azacar de uva

TABLA 1 (Continuacion)

Sacarosa Indice de Masa Azlcares en Azlcares en
% (m/M) refraccion a 20 'C volumica a 20'C 9/1 g/kg
55.0 1.43079 1.2635 707.8 560.2
55.1 1.43102 1.2639 709.4 561.3
55.2 1.43124 1.2645 711.0 562.3
55.3 1.43146 1.2652 712.7 563.3
55.4 1.43168 1.2659 714.4 564.3
55.5 1.43189 1.2665 716.1 565.4
55.6 1.43211 1.2672 717.8 566.4
55.7 1.43233 1.2679 719.5 567.5
55.8 1.43255 1.2685 721.1 568.5
55.9 1.43277 1.2692 722.8 569.5
56.0 1.43298 1.2699 724.5 570.5
56.1 1.43321 1.2703 726.1 571.6
56.2 1.43343 1.2708 727.7 572.6
56.3 1.43365 1.2713 729.3 573.7
56.4 1.43387 1.2718 730.9 574.7
56.5 1.43409 1.2724 732.6 575.8
56.6 1.43431 1.2731 734.3 576.8
56.7 1.43454 1.2738 736.0 577.8
56.8 1.43476 1.2744 737.6 578.8
56.9 1.43498 1.2751 739.4 579.9
57.0 1.43519 1.2758 741.1 580.9
57.1 1.43542 1.2763 742.8 582.0
57.2 1.43564 1.2768 744.4 583.0
57.3 1.43586 1.2773 745.9 584.0
57.4 1.43609 1.2778 747.6 585.1
57.5 1.43631 1.2784 749.3 586.1
57.6 1.43653 1.2791 751.0 587.1
57.7 1.43675 1.2798 752.7 588.1
57.8 1.43698 1.2804 754.4 589.2
57.9 1.43720 1.2810 756.1 590.2
58.0 1.43741 1.2818 757.8 591.2
58.1 1.43764 1.2822 759.5 592.3
58.2 1.43784 1.2827 761.1 593.4
58.3 1.43809 1.2832 762.6 594.3
58.4 1.43832 1.2837 764.3 595.4
58.5 1.43854 1.2843 766.0 596.4
58.6 1.43877 1.2850 767.8 597.5
58.7 1.43899 1.2857 769.5 598.5
58.8 1.43922 1.2863 771.1 599.5
58.9 1.43944 1.2869 772.9 600.6
59.0 1.43966 1.2876 774.6 601.6
59.1 1.43988 1.2882 776.3 602.6
59.2 1.44011 1.2889 778.1 603.7
59.3 1.44034 1.2896 779.8 604.7
59.4 1.44057 1.2902 781.6 605.8
59.5 1.44079 1.2909 783.3 606.8
59.6 1.44102 1.2916 785.2 607.9
59.7 1.44124 1.2921 786.8 608.9
59.8 1.44147 1.2926 788.4 609.9
59.9 1.44169 1.2931 790.0 610.9
ES-COEI-1-AZUUVA
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Azacar de uva

TABLA 1 (Continuacion)

Sacarosa Indice de Masa Azlcares en Azlcares en
% (m/m) refraccion a 20 'C volimica a 20 'C 9/1 a/kg
60.0 1.44192 1.2936 791.7 612.0
60.1 1.44215 1.2942 793.3 613.0
60.2 1.44238 1.2949 795.2 614.1
60.3 1.44260 1.2956 796.9 615.1
60.4 1.44283 1.2962 798.6 616.1
60.5 1.44305 1.2969 800.5 617.2
60.6 1.44328 1.2976 802.2 618.2
60.7 1.44351 1.2981 803.9 619.3
60.8 1.44374 1.2986 805.5 620.3
60.9 1.44397 1.2991 807.1 621.3
61.0 1.44419 1.2996 808.7 622.3
61.1 1.44442 1.3002 810.5 623.4
61.2 1.44465 1.3009 812.3 624.4
61.3 1.44488 1.3016 814.2 625.5
61.4 1.44511 1.3022 815.8 626.5
61.5 1.44534 1.3029 817.7 627.6
61.6 1.44557 1.3036 819.4 628.6
61.7 1.44580 1.3042 821.3 629.7
61.8 1.44603 1.3049 823.0 630.7
61.9 1.44626 1.3056 824.8 631.7
62.0 1.44648 1.3062 826.6 632.8
62.1 1.44672 1.3068 828.3 633.8
62.2 1.44695 1.3075 830.0 634.8
62.3 1.44718 1.3080 831.8 635.9
62.4 1.44741 1.3085 833.4 636.9
62.5 1.44764 1.3090 835.1 638.0
62.6 1.44787 1.3095 836.8 639.0
62.7 1.44810 1.3101 838.5 640.0
62.8 1.44833 1.3108 840.2 641.0
62.9 1.44856 1.3115 842.1 642.1
63.0 1.44879 1.3121 843.8 643.1
63.1 1.44902 1.3128 845.7 644.2
63.2 1.44926 1.3135 847.5 645.2
63.3 1.44949 1.3141 849.3 646.3
63.4 1.44972 1.3148 851.1 647.3
63.5 1.44955 1.3155 853.0 648.4
63.6 1.45019 1.3161 854.7 649.4
63.7 1.45042 1.3168 856.5 650.4
63.8 1.45065 1.3175 858.4 651.5
63.9 1.45088 1.3180 860.0 652.5
64.0 1.45112 1.3185 861.6 653.5
64.1 1.45135 1.3190 863.4 654.6
64.2 1.45158 1.3195 865.1 655.6
64.3 1.45181 1.3201 866.9 656.7
64.4 1.45205 1.3208 868.7 657.7
64.5 1.45228 1.3215 870.6 658.8
64.6 1.45252 1.3221 872.3 659.8
64.7 1.45275 1.3228 874.1 660.8
64.8 1.45299 1.3235 876.0 661.9
64.9 1.45322 1.3241 877.8 662.9

ES-COEI-1-AZUUVA 12



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Azacar de uva

TABLA 1 (Continuacion)

Sacarosa Indice de Masa Azlcares en Azlcares en
% (m/m) refraccién a 20 'C volimica a 20'C g/l g/kg
65.0 1.45347 1.3248 879.7 664.0
65.1 1.45369 1.3255 881.5 665.0
65.2 1.45393 1.3261 883.2 666.0
65.3 1.45416 1.3268 885.0 667.0
65.4 1.45440 1.3275 886.9 668.1
65.5 1.45463 1.3281 888.8 669.2
65.6 1.45487 1.3288 890.6 670.2
65.7 1.45510 1.3295 892.4 671.2
65.8 1.45534 1.3301 894.2 672.3
65.9 1.45557 1.3308 896.0 673.3
66.0 1.45583 1.3315 898.0 674.4
66.1 1.45605 1.3320 899.6 675.4
66.2 1.45629 1.3325 901.3 676.4
66.3 1.45652 1.3330 903.1 677.5
66.4 1.45676 1.3335 904.8 678.5
66.5 1.45700 1.3341 906.7 679.6
66.6 1.45724 1.3348 908.5 680.6
66.7 1.45747 1.3355 910.4 681.7
66.8 1.45771 1.3361 912.2 682.7
66.9 1.45795 1.3367 913.9 683.7
67.0 1.45820 1.3374 915.9 684.8
67.1 1.45843 1.3380 917.6 685.8
67.2 1.45867 1.3387 919.6 686.9
67.3 1.45890 1.3395 921.4 687.9
67.4 1.45914 1.3400 923.1 688.9
67.5 1.45938 1.3407 925.1 690.0
67.6 1.45962 1.3415 927.0 691.0
67.7 1.45986 1.3420 928.8 692.1
67.8 1.46010 1.3427 930.6 693.1
67.9 1.46034 1.3434 932.6 694.2
68.0 1.46060 1.3440 934.4 695.2
68.1 1.46082 1.3447 936.2 696.2
68.2 1.46106 1.3454 938.0 697.2
68.3 1.46130 1.3460 939.9 698.3
68.4 1.46154 1.3466 941.8 699.4
68.5 1.46178 1.3473 943.7 700.4
68.6 1.46202 1.3479 945.4 701.4
68.7 1.46226 1.3486 947.4 702.5
68.8 1.46251 1.3493 949.2 703.5
68.9 1.46275 1.3499 951.1 704.6
69.0 1.46301 1.3506 953.0 705.6
69.1 1.46323 1.3513 954.8 706.6
69.2 1.46347 1.3519 956.7 707.7
69.3 1.46371 1.3526 958.6 708.7
69.4 1.46396 1.3533 960.6 709.8
69.5 1.46420 1.3539 962.4 710.8
69.6 1.46444 1.3546 964.3 711.9
69.7 1.46468 1.3553 966.2 712.9
69.8 1.46493 1.3560 968.2 714.0
69.9 1.46517 1.3566 970.0 715.0
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TABLA 1 (Continuacion)

Sacarosa Indice de Masa Azlcares en Azlcares en
% (m/m) refraccion a 20 'C volumica a 20'C 9/1 g/kg
70.0 1.46544 1.3573 971.8 716.0
70.1 1.46565 1.3579 973.8 717.1
70.2 1.46590 1.3586 975.6 718.1
70.3 1.46614 1.3593 977.6 719.2
70.4 1.46639 1.3599 979.4 720.2
70.5 1.46663 1.3606 981.3 721.2
70.6 1.46688 1.3613 983.3 722.3
70.7 1.46712 1.3619 985.2 723.4
70.8 1.46737 1.3626 987.1 724.4
70.9 1.46761 1.3633 988.9 725.4
71.0 1.46789 1.3639 990.9 726.5
71.1 1.46810 1.3646 992.8 727.5
71.2 1.46835 1.3653 994.8 728.6
71.3 1.46859 1.3659 996.6 729.6
71.4 1.46884 1.3665 998.5 730.7
71.5 1.46908 1.3672 1000.4 731.7
71.6 1.46933 1.3678 1002.2 732.7
71.7 1.46957 1.3685 1004.2 733.8
71.8 1.46982 1.3692 1006.1 734.8
71.9 1.47007 1.3698 1008.0 735.9
72.0 1.47036 1.3705 1009.9 736.9
72.1 1.47056 1.3712 1012.0 738.0
72.2 1.47081 1.3718 1013.8 739.0
72.3 1.47106 1.3725 1015.7 740.0
72.4 1.47131 1.3732 1017.7 741.1
72.5 1.47155 1.3738 1019.5 742.1
72.6 1.47180 1.3745 1021.5 743.2
72.7 1.47205 1.3752 1023.4 744.2
72.8 1.47230 1.3758 1025.4 745.3
72.9 1.47254 1.3765 1027.3 746.3
73.0 1.47284 1.3772 1029.3 747.4
73.1 1.47304 1.3778 1031.2 748.4
73.2 1.47329 1.3785 1033.2 749.5
73.3 1.47354 1.3792 1035.1 750.5
73.4 1.47379 1.3798 1037.1 751.6
73.5 1.47404 1.3805 1039.0 752.6
73.6 1.47429 1.3812 1040.9 753.6
73.7 1.47454 1.3818 1042.8 754.7
73.8 1.47479 1.3825 1044.8 755.7
73.9 1.47504 1.3832 1046.8 756.8
74.0 1.47534 1.3838 1048.6 757.8
74.1 1.47554 1.3845 1050.7 758.9
74.2 1.47579 1.3852 1052.6 759.9
74.3 1.47604 1.3858 1054.6 761.0
74.4 1.47629 1.3865 1056.5 762.0
74.5 1.47654 1.3871 1058.5 763.1
74.6 1.47679 1.3878 1060.4 764.1
74.7 1.47704 1.3885 1062.3 765.1
74.8 1.47730 1.3892 1064.4 766.2
74.9 1.47755 1.3898 1066.3 767.2
75.0 1.47785 1.3905 1068.3 768.3
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TABLA 2

Correccion del indice masico en funcion de la temperatura.

Titre massique mesuré en %

Tempé-|

ratre| 10 | 15 | 20 | 25 | 30 | 35 | 40 | 45 | 50 | 55 | 60 | 65 | 70 | 75
°C

5 -0,82 |-0,87 [-0,92 |-0,95 |-0,99

6 -0,80 |-0,82 |-0,87 |-0,90 |-0,94

7 -0,74 |-0,78 |-0,82 |-0,84 |-0,88

8 -0,69 |-0,73 |-0,76 |-0,79 |-0,82

9 -0,64 |-0,67 |-0,71 [-0,73 |-0,75

10 |-0,59 |-0,62 {-0,65 |-0,67 |-0,69 |-0,71 |-0,72 |-0,73 |-0.74 {-0.75 |-0.75 |-0.75 |-0,75 |-0,75
11 -0,54 |-0,57 |-0,59 |-0,61 |-0,63 |-0,64 |-0,65 |-0,66 |-0,67 |-0,68 |-0,68 |-0,68 |-0,68 |-0,67
12 |-0,49 |-0.51 |-0,53 |-0,55 |-0,56 |-0,57 |-0,58 |-0,59 |-0,60 |-0,60 |-0,61 |-0,61 |-0,60 |-0,60
13 -0,43 |-0,45 |-0,47 |-0,48 |-0,50 |-0,51 |-0,52 |-0,52 |-0,53 |-0,53 |-0,53 |-0,53 |-0,53 -0,53
14 -0,38 |-0,39 |-0,40 |-0,42 |-0,43 |-0,44 |-0,44 |-0,45 |-0,45 |-0,46 |-0,46 |-0,46 |-0,46 -0,45
15 |-0,32 |-0,33 |-0,34 |-0,35 |-0,36 [-0,37 |-0,37 |-0,38 |-0,38 {-0,38 |-0,38 [-0,38 |-0,38 |-0.38
16 |-0,26 |-0,27 |-0,28 |-0,28 |-0,29 |-0,30 |-0,30 |-0,30 |-0,31 |-0,31 |-0,31 {-0,31 |-0,31 |-0,30
17 |-0,20 |-0,20 |-0,21 |-0,21 |-0,22 |-0,22 |-0,23 [-0,23 |-0,23 |-0,23 |-0,23 |-0,23 |-0,23 |-0.23
18 -0,13 |-0,14 |-0,14 |-0,14 |-0,15 }-0,15 |-0,15 |-0,15 |-0,15 |-0,15 |-0,15 |-0,15 -0,15 |-0,15
19 [-0,07 |-0,07 |-0,07 |-0,07 |-0,07 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08 |-0,08
20 0 REFERENCE 0
21 +0,07 |+0,07 |+0,07 | +0,07 | +0,08 |+0,08 | +0,08 (+0,08 | +0,08 | +0,08 | +0,08 [+0,08 +0,08 |+0,08
22 +0,14 |+0,14 |+0,15|+0,15 |+0,15 |+0,15 | +0,16 |+0,16 | +0,16 | +0,16 +0,16|+0,16 {+0,15|+0,15
23 +0,21 |+0,22 |+0,22 | +0,23 |+0,23 |+0,23 | +0,23 |+0,24 | +0,24 | +0,24 |+0,24 | +0,23 +0,23 |+0,23
24 |+0,29 40,29 [+0,30|+0,30 |+0,31 |+0,31 |+0,31 [+0,32 | +0,32 {+0,32 [+0,32 [ +0,31 |{+0,31 | +0,31
25 +0,36 |+0,37 1+0,38 |+0,38 |+0,39 |+0,39 | +0,40 |+0,40 | +0,40 +0,40 {+0,40 | +0,39 |+0,39 {+0,39
26 +0,44 |+0,45 |+0,46 | +0,46 [+0,47 [+0,47 | +0,48 | +0,48 | +0,48 | +0,48 | +0,48 {+0,47 +0,47 |+0,46
27 |+0,52 |+0,53 |+0,54 | +0,55 | +0,55 |+0,56 [+0,56 [+0,56 | +0,56 |+0,56 | +0,56 | +0,55 |+0,55 |+0.54
28 +0,60 |+0,61 |+0,62 | +0,63 | +0,64 |+0,64 | +0,64 |+0,65 |+0,65 | +0,64 |+0,64 [+0,64 [+0,63 +0,62
29 +0,68 |+0,69 |+0,70 | +0,71 |+0,72 |+0,73 |+0,73 [+0,73 |+0,73 | +0,73 |+0,72 {+0,72 +0,71 |+0,70
30 +0,77 [+0,78 {+0,79 | +0,80 | +0,81 |+0,81 |+0,81 [+0,82 |+0,81|+0,81 |+0,81 [+0,80 +0,79 |+0,78
31 +0,85 |+0,87 40,88 | +0,89 {+0,89 |+0,90 | +0,90 | +0,90 | +0,90 | +0,90 | +0,89 | +0,88 | +0,87 | +0,86
32 +0,94 |+0,95 |+0,96 | +0,97 | +0,98 |+0,99 | +0,99 | +0,99 {+0,99 | +0,98 |+0,97 +0,96 |+0,95 |+0,94
33 +1,03 [+1,04 |+1,05|+1,06 [+1,07 |+1,08 | +1,08 | +1,08 41,07 [+1,07 |+1,06 [+1,05 |+1,03 | +1,02
34 #1,12|+1,19 [+1,15 |+1,15 [+1,16 [+1,17 |+ 1,17 [+1,17 | +1,16 | +1,15 | +1,14 +1,13 141,12 [+1,10
35 +1,22 [+1,23 [+1,24 | +1,25 [+1,25 [+1,26 | +1,26 [+1,25 |+1,25|+1,24 |+1,23 +1,21 [+1,20 |+1,18
36 +1,31 |+1,32 |+1,33 |+1,34 |+1,35 |+1,35 [+1,35 |+1,35 [ +1,34 | +1,33 |+1,32 +1,30 |+1,28 |+1,26
37 +1,41 |+1,42 |+1,43 [+1,44 |+1,44 | +1,44 | +1,44 |+1,44 | +1,43 | +1,42 [+1,40 +1,38|+1,36 [+1,34
38 +1,51 |+1,52 [+1,53|+1,53 |+1,54 |+1,54 | +1,53 [+1,53 |+1,52|+1,51 | +1,49 +1,47[+1,45 |+1,42
39 +1,61 |+1,62 [+1,62|+1,63 |+1,63 [+1,63 |+1,63 [+1,62 |+1,61]+1,60 +1,58 [+1,56 |+1,53 |+1,50
40 +1,71 141,72 141,72 [ 1,73 |+1,73 |+1,73 |+ 1,72 |+ 1,71 | +1,70 |+ 1,69 | +1,67 | +1,64 +1,62 |+1,59
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TABLA 3

Correcciones de la conductividad para las temperaturas diferentes

de 20°C, en p Siemens cm~

1

Temperaturas
202 [ 204 [2026] 20,8 21,0 212 [ 214 [ 216 [ 21,8 | 22,0(1)
198 | 196 ] 194 [ 192 [ 190 | 188 | 186 | 184 | 18,2 [18,0(2)
Conductividad
0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
50 0 0 1 1 1 1 1 2 2 2
100 0 1 1 2 2 3 3 3 4 4
150 1 1 2 3 3 4 5 5 6 7
200 1 2 3 3 4 5 6 7 8 9
250 1 2 3 4 6 7 8 9 10 11
300 1 3 4 5 7 8 9 11 12 13
350 1 3 5 6 8 9 11 12 14 15
400 2 3 5 7 9 11 12 14 16 18
450 2 3 6 8 10 12 14 16 18 20
500 2 4 7 9 11 13 15 18 20 22
550 2 5 7 10 12 14 17 19 22 24
600 3 5 8 11 13 16 18 21 24 26
(1) Substraer la correccion
(2) Anadir la correccion
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ANEXO Il (azucares).

CONDUCTIVIDAD

1. APARATO
Conductimetro que permite una gama de medidas entre 1 y 1000 micro-
Siemens por cm.

2. MATERIAL
Matraces aforados de 200 ml
Bafio de agua para llevar las muestras a alrededor de 20°C

3. REACTIVOS

Agua : la conductividad especifica debe ser inferior a 2 micro-Siemens por
cm.

Solucién KCI de referencia (R).

4. MODO DE OPERAR
Llevar la solucion a analizar a 20°C por immersion en el bafio de agua.
Enjuagar dos veces la célula de medicion del conductimetro con la solucion a

examinar. Medir la conductividad expresada en micro-Siemens por cm a 20 + 0,I°
C.

5. CALCULO

5.1 Correccién de temperatura

Si el aparato no esta provisto de un compensador de temperatura, se
corrige la conductividad obtenida por medio de la tabla n°3. (ANEXO |
(azucares).)

Si la temperatura es inferior a 20°C, anadir la correccion.

Si la temperatura es superior a 20°C, sustraer la correccion.

5.2 Correccién del agua
La mitad de la conductividad, medida a 20°C, del agua utilizada para la
dilucién, debe sustraerse de la conductividad de la muestra preparada.
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ANEXO Il (azacares).

BUSQUEDA DE LA SACAROSA EN EL AZUCAR DE UVA
POR CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

1. PRINCIPIO DEL METODO
La sacarosa es separada de los otros azucares por cromatografia en capa
fina y revelada por el reactivo urea-acido clorhidrico.

2. MATERIALES Y REACTIVOS :

- placas para cromatografia recubiertas de una capa fina de celulosa
(espesor 0,1 mm)

- fase movil: cloruro de metileno+ acido acético+ etanol+ metanol + agua
(50+25+9+6+10)

- revelador: urea: 5g+ 20 mlHC1 2 M + 100 ml etanol

-solucion de referencia conteniendo para 1 litro:

glucosa 160 g
fructosa 160 g
sacarosa 0,849

3. PREPARACION DE LA MUESTRA
Utilizar la solucion principal | (3.1.1) (200 g de azucar de uva llevados al
volumen de 500 ml con agua).

4. CROMATOGRAFIA

A 2,5 cm del borde inferior de la placa poner:
0,5 ul de la muestra
0,5 ul de la solucién de referencia

Colocar la placa en la cubeta para cromatografia saturada por los vapores
de la fase movil y dejar migrar el liquido hasta 1 cm del borde superior. Retirar la
placa y secarla bajo una corriente de aire caliente. Repetir dos veces la migracién
secando cada vez la placa.

Pulverizar uniformemente la placa con 15 ml de revelador, y mantenerla en
la estufa a 100 °C durante 5 minutos.

La sacarosa y la fructosa aparecen bajo forma de manchas de color
naranja.
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DIOXIDO DE AZUFRE LIQUIDO
Ambhidrido sulfuroso liquido
Sulfuris dioxydum solutum

SO> = 64,07
N° SIN: 220
(Oeno 46/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El diéxido de azufre es un gas incoloro, no inflamable, de olor picante,
sofocante. Se conserva y transporta en estado liquido en recipientes de
acero resistentes. Esas soluciones son inestables y no deben contener
menos de 50 g/l de SO,.

A 20°C, se encuentra en estado liquido a la presién de 3,36 kg por
centimetro cuadrado, es decir, 3,30 bares.

Su punto de ebullicion a presién normal es de —-10°C. La masa volumica
p20= 1,383.

Es un producto comprendido en la categoria de los agentes conservantes
con una accion antisépticay antioxidante. Su contenido en vinos esta
sometido a los limites fijados por la reglamentacién en vigor.

2. ETIQUETADO

La etiqueta debe mencionar el contenido de SO, en el momento de la
puesta en venta y las condiciones de conservacidon y seguridad.

3. SOLUBILIDAD

Agua a 0°C: 79,79 | de didxido de azufre a presion normal por litro de

agua.
Agua a 20°C: 39,37 | de didxido de azufre a la presion normal por litro
de agua.
Alcohol de 95% vol. a 20°C: 114,48 | de didxido de azufre por litro de
agua.

Hidrocarburos, cuerpos grasos y otros compuestos organicos: soluble
4. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

4.1 El didxido de azufre ennegrece un papel de filtro impregnado con
nitrato de mercurio (I).
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4.2

4.3

El diéxido de azufre azulea un papel de filtro impregnado con
yodato potasico y engrudo de almidén. Enseguida, la coloracion
azul desaparece por reduccion del yodo inicialmente liberado.

El hidréxido de azufre presenta un fuerte olor caracteristico.

5. ENSAYOS

5.1

5.2

5.3

5.4

Sustancias volatiles

En un matraz de 500 ml previamente tarado, recoger una cantidad
de didxido de azufre liguido de 200 ml. Pesar e el recipiente
inmediatamente después, siendo p g la masa obtenida. Dejar que
se evapore espontdneamente el didoxido de azufre tomando la
precaucion de no inhalar sus vapores sofocantes. Después del
recalentamiento del recipiente y la eliminacion del didxido de
azufre gas que aun contuviese, pesar el matraz que contenga el
eventual residuo de la evaporacion. La masa de este residuo debe
ser inferior a 0,01 p. 100.

Preparacion de la solucién para los ensayos
Afiadir 2 ml de acido nitrico concentrado (R) y 5 ml de agua al

residuo obtenido por evaporacién de los 200 ml de diéxido de
azufre (5.1). Ponerlo en un bafio de agua a 100°C durante 5
minutos. El volumen restante se lleva a 200 ml. Con agua.

Cobre

Coger una muestra de ensayo de la solucién preparada para los
ensayos (5.2) correspondiente a 1 g de diéxido de azufre liquido;
completar hasta 10 ml con agua destilada y afadir 0,5 ml de
solucion clorhidrica de 10 p. 100 (v/v) de acido citrico de 15 p. 100
(m/v) (R), 1 ml de solucién de hidréxido aménico 5 M (R) y 0,5 ml
de solucién de dietilditiocarbamato de sodio de 1 p. 100 en alcohol
al 40% vol. (R). Si aparece una coloracion amarilla debe ser
menos intensa que la obtenida afiadiendo a 1 ml de una solucién
de cobre de 0,01 g por litro (R), 9 ml de agua, 0,5 ml de solucion
de acido clorhidrico de 10 p. 100 (v/v) de acido citrico de 15 p.
100 (m/v) (R), 1 ml de soluciéon de hidréxido aménico 5 M (R), y
0,5 ml de solucién de dietilditiocarbamato sdédico de 1 p. 100 en
alcohol al 40% vol. (R). (Contenido en cobre, inferior a 10 mg/kg).

Hierro

Coger una muestra de ensayo de la solucién preparada para
analisis (5.2) correspondiente a 1 g de didxido de azufre liquido;
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completar con 5 ml de agua. Afadir 1 ml de &cido clorhidrico
concentrado (R), una gota de soluciéon de permanganato potasico
de 1 p. 100 (R) y 5 ml de una solucion de tiocianato potasico de 5
p. 100 (R). Si aparece una coloracion roja, debe ser menos intensa
gue la de un blanco preparado con 5 ml de una solucién de hierro
de 0,010 g por litro (R) y las mismas cantidades de acido
clorhidrico y de tiocianato. (Contenido inferior a 50 mg/kg).

El hierro puede igualmente ser determinado por
espectrofotometria de absorcion atdmica segin el método del
“Recueil”.

5.5 Plomo
Sobre la solucion preparada para los ensayos (5.2), determinar el
plomo segun el método descrito por el “Recueil”. (Contenido
inferior a 5 mg/kg).

Es igualmente posible determinar el plomo por espectrofotometria
de absorcidon atémica, segin el método descrito en el “Recueil”.

5.6 Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (5.2), determinar el
mercurio segln el método descrito en el anexo. (Contenido inferior
a 1 mg/kg).

5.7 Selenio

Coger en un tubo de ensayo, un volumen de la solucidn preparada
para los ensayos (5.2), correspondiente a 1,5 g de diéxido de
azufre, completar a 2 ml con agua. Afiadir 8 ml de acido clorhidrico
diluido a 30 p. 100 (R) y 50 mg de sulfito potasico anhidro en
polvo (R) del que se ha verificado que estd exento de selenio.
Después de la disolucion, colocar el tubo en un bafio de agua a
100°C. Después de 15 minutos, examinar la coloracién del tubo.

Si aparece una coloracidn rosa, no debe ser mas intensa que la de
un tubo con un blanco preparado afnadiendo a 0,15 ml de una
solucion de diéxido de selenio de 100 mg de selenio por litro (R),
1,85 ml de agua, 8 ml de acido clorhidrico de 10 p. 100 (R) y 50
mg de sulfito potdsico anhidro en polvo, exento de selenio vy
colocando, después de su disolucién, el tubo en un bafio de agua a
100°C durante 15 minutos. (Contenido en selenio inferior a 10

mg/kg).

5.8 Arsénico
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Sobre la solucién preparada para los ensayos (5.2) determinar el
arsénico segun el método descrito en el anexo. (Contenido inferior
a 3 mg/kg).

6. CONSERVACION

El didxido de azufre debe ser conservado en estado liquido en cilindros
metalicos, provistos de un grifo de punzdén o de pistdn, cuya resistencia
debe ser controlada periédicamente. Dejar los recipientes en un lugar
fresco.
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BACTERIAS LACTICAS
(Oeno 15/2003)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Las bacterias lacticas son utilizadas en enologia para efectuar la
fermentacion malolactica. Dichas bacterias deben pertenecer a los tipos
Oencococcus (Leuconostoc), Lactobacillus y Pediococcus y deben haber
sido aisladas de las uvas, los mostos o de los vinos o cultivos derivados
del cruzamiento de estas mismas bacterias (cultivos madres originales)
que deben ser conservadas en condicion de estabilidad genética.

La obtencion y la utilizacion de bacterias genéticamente modificadas
(0.G.M.) deben haber sido objeto de una autorizacidn previa de una
autoridad competente.

Una bacteria lactica utilizable en enologia debe transformar el acido
malico del mosto o del vino en acido lactico y en didxido de carbono, no
debe producir aminas bidgenas, a menos que sea en cantidades
minimas y no debe trasmitir gusto extrafio ni producir substancias
nocivas para la salud humana.

2. ETIQUETADO

Deben figurar sobre la etiqueta:

- El nombre del género y de la especie, asi como la referencia de la(s)
cepa(s) atribuida(s) por un organismo oficial de registro de los
microorganismos o por instancias internacionales, el seleccionador, el
origen y el seleccionador de la cepa y eventualmente el autor que
realizé su aislamiento.

- Las instrucciones de uso o el método de reactivacién y los eventuales

aditivos preconizados por el fabricante.

- La cantidad de células revivificables por gramo de preparaciéon que es
garantizada por el fabricante, la pérdida de viabilidad por mes de
conservacion en las condiciones definidas de temperatura, humedad vy
aereacion, asi como el nimero de lote, la fecha limite de utilizacion y
las condiciones de conservacion.

- La indicacion de que las bacterias lacticas fueron obtenidas por
modificaciones genéticas y también la caracteristica modificada (si es
el caso).
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3. CARACTERISTICAS

Son utilizadas, ya sea bajo forma liquida, o bajo forma congelada, o
bajo forma de polvo obtenido por liofilizaciéon o secado, en cultivo puto o
en asociacion de cultivos puros.

4. LIMITES Y METODOS DE ENSAYO

4.1 - Humedad

Medida por la pérdida de peso de 5 g de producto, secado a 105 °C
hasta peso constante (alrededor de 3 horas)

El contenido maximo debe ser inferior a 8%.

4.2 - Metales pesados

Proceder a la dosificacion segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 10 mg/kg de materia seca, expresada en
plomo.

4.3 - Plomo

Proceder a la dosificacion segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 5 mg/kg de materia seca.

4.4 - Mercurio

Proceder a la dosificacion segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 1 mg/kg de materia seca.

4.5 - Arsénico

Proceder a la dosificacion segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 3 mg/kg de materia seca.

4.6 - Cadmio

Proceder a la dosificacion segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 1 mg/kg de materia seca.
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4.7 - Micotoxinas®

4.8 - Bacterias lacticas revivificables

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser superior o igual a 108 UFC/g o 107 UFC/ml.

4.9 - Contenido de células revivificables de bacterias lacticas de
una especie diferente de la o las cepas indicadas 2

4.10 - Mohos

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucion).

El contenido debe ser inferior 10° UFC/g de polvo.

4.11 - Bactéries acétiques contaminantes

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del

Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente

resolucién).

La cantidad debe ser inferior a 10° UFC/g de polvo o 10° UFC/ml. La suma Acetobacter + Gluco

4.12 - Levaduras

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

La cantidad de células revivificables de levaduras contaminantes (como
por ejemplo Schizosaccharomyces o Brettanomyces) totales debe ser
inferior a 10° UFC/g de polvo o 103 UFC/ml.

4.13 - Salmonellas

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

Su ausencia debe ser controlada en una muestra de 25 g.

' Punto que sera estudiado ulteriormente por la Subcomisién de los
métodos de analisis y de apreciacién de los vinos.

> Punto que sera estudiado por el grupo de expertos “Microbiologia del
vino”
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4.14 - Pseudomonas aeruginosa’

4.15 - Escherichia coli

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

Su ausencia debe ser controlada en una muestra de | g.

4.16 - Estafilococos

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

Su ausencia debe ser controlada en una muestra de | g.

4.17 - Coliformes

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

La cantidad debe ser inferior a 10 UFC/g.

5. ADITIVOS
Deben ajustarse a las normativas en vigor.
6 — CONSERVACION

No conservar en acondicionamiento abierto y/o a temperaturas
superiores a 10 °C.

Las condiciones de conservacion varian segin los modos de preparacién
y de acondicionamiento

En todos los casos, referirse a las prescripciones del fabricante.

3 El punto serd estudiado ulteriormente por el grupo de expertos
« Microbiologia del vino »
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BENTONITAS
Bentonita
N° SIN : 558
(Oeno 11/2003)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
Las bentonitas son silicatos de aluminio hidratados pertenecientes al
grupo de las montmorillonitas de formula bruta:

Sig (Al (2-x) Rx) (010, H20)(Cex, nH20) ou Sig(Al(2-x)Rx)(H20)n
con:

- R = Mg, Fe, Mn, Zn, Ni

- Ce (cationes intercambiables) = Ca, Na, Mqg.

Las mismas son utilizadas para operaciones de clarificacion o de
establilzacion proteica de los mostos y de los vinos. Las bentonitas fijan
ciertas proteinas inestables y permiten asi su eliminacién. Son capaces
de fijar la materia colorante.

2. ETIQUETADO

La etiqueta debera indicar la naturaleza de la bentonita (sédica natural,
calcica, calcica activada), el numero de lote y la fecha limite de
utilizacién éptima (DLUO) en lo que concierne las bentonitas activadas.
Deberan igualmente figurar la mencion de los riesgos posibles y de
seguridad relativa relativas a la presencia de silicio cristalino.

2.1 Bentonitas naturales:
En funcion de la naturaleza del catidon intercambiable presente,
existen en estado natural dos tipos de bentonitas:

- las bentonitas sodicas, en las cuales el sodio es el cation
intercambiable mayoritario y tienen un fuerte poder de expansion
y de adsorcion.

- las bentonitas calcicas, en las cuales el calcio es el catidon
intercambiable mayoritario y tienen un poder de expansiéon y de
adsorcion menor en comparacion con las bentonitas sddicas.

Estos dos tipos de bentonitas, eventualmente luego de un secado
a 80-90 °C, son simplemente molidas antes de su
comercializacién.
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2.2 Bentonitas activadas :

Con la finalidad de mejorar las propiedades de adsorcion de las
bentonitas calcicas, estas ultimas son generalmente activadas
por medio de carbonato de sodio, luego secadas y molidas; se
obtienen asi bentonitas calcicas activadas, cuyas propiedades son
iguales o superiores a las de las bentonitas sddicas.

Las propiedades de las bentonitas asi activadas o permutadas
son menos estables en el tiempo (3 a 18 meses) y dependen de
la activacién y de los indices de magnesio, calcio y sodio.

Estos diferentes tipos de bentonitas se presentan bajo forma de
polvo o de granulados esféricos o cilindricos. Ellas tienen colores
muy variables que van del blanco para los productos mas puros
hasta el gris, beige o verde para los otros.

3. ENSAYOS

3.1 Olor
La bentonita no debe presentar olor indeseable (p.e. moho) y no
debe transmitir gusto alguno al vino.

3.2 Medida del pH

Agitar 5 g de bentonita con 100 ml de agua destilada durante 5
minutos. Después de una hora de reposo, medir el pH del liquido
que sobrenada. Las bentonitas calcicas naturales tienen un pH
vecino de la neutralidad (entre 6,5 y 8,5). Las bentonitas soédicas
naturales o cdlcicas activadas tienen un pH netamente alcalino
(entre 8,5y 10,0).

3.3 Pérdida en la desecacion

Por desecacidon de 5 g de bentonita a 105 °C durante 4 horas, la
pérdida de peso debe estar comprendida entre 5y 15 p. 100 del
peso inicial (corrientemente cercano a un 10 p. 100).

3.4 Preparacion de la solucion para ensayos

Pesar p g de bentonita conteniendo 10 g de bentonita anhidrica.
En un frasco de cuello largo de 500 ml, que pueda ser cerrado
herméticamente, colocar 100 ml de la solucién de acido tartrico
de 5 g por litro llevada a pH 3 (R). Verter en lluvia la toma para
ensayo de bentonita en la solucién constantemente agitada (por
ejemplo con un agitador magnético) con ayuda de un embudo.
Una vez terminada esta adicidén, agitar enérgicamente durante 5
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minutos. Dejar reposar 24 o 48 horas. Decantar, centrifugar o
filtrar si es necesario, para obtener al menos 100 ml de liquido
claro.

Todos los limites fijados para la bentonita que aparecen a
continuacion se refieren al peso de la bentonita seca.

3.5 Contenido en montmorillonita

Contenido minimo:

No debe ser inferior a 80 %, resultado dado por el fabricante
(método de difraccidn por rayos X).

3.6 Contenido en diferentes formas de silicio libre
Contenido en silicio cristalino (cuarzo N° CAS 14808-60-7,
cristobalita N° CAS 14464-46-1) debe ser inferior a 3 p.100

El contenido de particulas inferiores a 10 micrones debe ser
inferior a 10%

El contenido en silicio cristalino respirable debe ser inferior a
0,3%

Estas normas deben figurar en la ficha de seguridad entregada
por el fabricante.

3.7 Plomo

En la solucién preparada para ensayos segun (3.4), realizar la
dosificacién sirviéndose del método descrito en el Capitulo II.

El contenido en plomo soluble debe ser inferior a 5 mg/kg.

3.8 Mercurio

En la solucién preparada para ensayos segun (3.4) determinar el
contenido en mercurio segun el método descrito en el Capitulo II.
El contenido de mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

3.9 Arsénico

En 5 ml de la solucién preparada para ensayos segun (3.4),
buscar el arsénico por medio del método descrito en el Capitulo
II.

El contenido de arsénico debe ser inferior a 2 mg/kg.

3.10 Hierro

A 5 ml de solucién preparada para ensayos segun (3.4), agregar
12,5 ml de agua, 1 ml de acido clorhidrico concentrado (R) y 2 ml
de solucién de tiocianato de potasio a 5 p. 100 (R). La coloracion
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roja debe ser inferior a aquella que se obtiene utilizando 2,5 ml
de acido citrico a 5 p. 100 con pH 3 (R), 1 ml de acido clorhidrico
concentrado (R), 15 ml de solucién de una sal de hierro(Ill) a
0,010 g de hierro por litro (R) y 2 ml de solucién de tiocianato de
potasio a 5 p. 100 (R).

El contenido en hierro debe ser inferior a 600 mg/kg.

El hierro puede igualmente ser dosificado por espectrometria de
absorcion atémica segun el método descrito en el Capitulo II.

3.11 Aluminio

En la solucién preparada para ensayos segun (3.4), buscar el
aluminio extraible segin el método descrito en el Capitulo II

El contenido en aluminio extraible debe ser inferior a 2,5 g/kg.

3.12 Calcio y magnesio

En la solucién preparada para ensayos segun (3.4), dosificar el
calcio y el magnesio segun los métodos que figuran en el
Compendio de los métodos internacionales de analisis de los
vinos y los mostos.

La suma calcio + magnesio soluble debe ser inferior a 100 meq
por 100 g.

3.13 Sodio

En la solucién preparada para ensayos segun (3.4), dosificar el
sodio segun el método del Compendio de los métodos
internacionales de analisis de los vinos y los mostos (R). El
contenido de sodio soluble debe ser inferior a 10 g/kg naturales e
inferior o igual a 35 g/kg para las bentonitas activadas.

3.14 Presencia de particulas gruesas

Colocar 1 | de agua en una copa de 1,5 |. Agregar lentamente y
agitando sin cesar 50 g de bentonita seca. Agitar enérgicamente
durante 2 o 3 minutos y dejar reposar 24 horas. Agitar 2 o 3
minutos, dejar reposar 2 minutos. Evacuar por un sifén los 9/10
del liquido turbio que supera los 100 ml de liquido y el depdsito
se deja en el fondo de la copa. Agregar 900 ml de agua, agitar 1
minuto. Dejar reposar 2 minutos y recomenzar asi hasta haber
hecho 5 lavados.Recoger el depdsito en una capsula. Secar vy
pesar. El residuo debe ser inferior a 8 g por 100 g.

3.15 Ensayo de desacidificacion

Pesar una cantidad p de bentonita conteniendo 0,2 g de
bentonita seca. Introducirla en un frasco de 125 ml conteniendo
50 ml de solucién 0,033 M de acido citrico (R). Agitar
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enérgicamente durante 5 minutos y dejar en reposo durante 30
minutos. Filtrar o centrifugar. Extraer 10 ml de filtrado vy titular la
acidez con la solucién 0,1 M de hidréxido de sodio en presencia
de una gota de solucion de fenolftaleina (R). O sea n ml el
volumen vertido para obtener viraje del indicador:

250 (10 - n) es el numero de miliequivalentes acidos fijados o
neutralizados por 100 g de bentonita.

El limite maximo es de 2,5 eq /kg.

3.16 Indice de expansion

Indice de expansion: test especifico necesario (2 g de bentonita
es espolvoreada sobre 100 ml de agua desmineralizada y sobre
100 ml de vino colocados en una probeta graduada. Después de
24 horas, se mide el volumen ocupado por la bentonita. Este
Gltimo sera expresado en ml/g de producto seco.

3.17 Ensayo de adsorcion de proteinas (para las
bentonitas destinadas a la desproteinizacién) :

3.17.1 -Preparacion de la solucion para ensayos:

mezclar 5 g de clara de huevo con una cantidad suficiente de
solucién de acido citrico a 5 g por litro (pH= 3) para obtener 1
litro. Filtrar. Dosificar el nitrégeno total en 100 ml de esta
solucién segun el método descrito en el Capitulo II. Esta solucion
contiene alrededor de 90 mg de nitrégeno total, es decir 575 mg
de proteinas por litro.

3.17.2 - A 100 ml de esta solucién, para cada ensayo, agregar
dosis cada vez mayores de bentonitas preparadas en suspension
a 5 %, de manera tal que se puedan tratar dosis de 0,1 a 0,8 g/I.
Agitar vigorosamente y mantener a 15-20 °C durante 6 horas.
Centrifugar y proceder a la dosificacién del nitrogeno total o de
las proteinas residuales.

Una bentonita de calidad desproteinizante debe eliminar al menos
50 % de las proteinas de la solucidn sintética en la dosis de 0,4

g/l .

3.18 Determinacion de la superficie especifica de
adsorcion (o indice de adsorcion del azul de metileno)
Método descrito en anexo.

El limite de aceptacion debe ser de 300 mg/100 g
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4. CONSERVACION
Las bentonitas deben ser conservadas en lugares ventilados en

recipientes herméticos al abrigo de elementos volatiles que podrian
absorber.
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ANEXO
DETERMINACION DE LA SUPERFICIE ESPECIFICA DE ADSORCION
DE LA BENTONITA

1. GENERALIDADES

1.1 Finalidad del ensayo
Este ensayo permite medir la capacidad de la bentonita para
adsorber el azul de metileno.
Como el azul de metileno es adsorbido preferentemente por las
arcillas, las materias organicas y los hidroxidos de hierro, esta
capacidad da cuenta globalmente de la actividad de superficie de
estos elementos.
Se llama “valor de azul” de la bentonita a la cantidad, expresada en
gramos de azul de metileno, adsorbida por 100 g de bentonita.

1.2  Principio del ensayo
Se inyectan sucesivamente dosis elementarias de una solucion de
azul de metileno en el bafio acuoso conteniendo la toma de ensayo.
Se controla la adsorcidn del azul después de cada agregado,
efectuando una mancha sobre un papel filtro (test de la mancha, ver
parrafo 5).
Para un simple control de conformidad, la cantidad de azul
especificada es inyectada en una sola vez.

2. APARATOS Y REACTIVO

2.1 Una bureta de capacidad 25 ml y de graduacién 1/10 ml

2.2 Papel filtro : cuantitativo y sin cenizas (< 0,010) ; gramaje: 95
g/m? ; espesor: 0,20mm ; velocidad de filtracién 75 ; retencién: 8
micrometros.

2.3 Una varilla de vidrio: largo 300 mm ; diametro 8 mm.

2.4 Un agitador magnético y barra imantada

2.5 Solucién de azul de metileno de calidad medicinal a 10 g/l = 0,1
g/l

La duracion maxima de utilizacién de la solucion es de un mes y
debe ser conservada al abrigo de la luz.

2.6 Agua desmineralizada o destilada.
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3. PREPARACION DE LA MUESTRA PARA ENSAYO

Agregar 10 g de bentonita en 200 ml de agua destilada, dejar expandir
durante 2 horas, luego homogeneizar por medio de la agitacion.

4. REALIZACION DEL ENSAYO

4.1 Definicion del test de la mancha

Después de cada adicidon de azul, el test consiste en extraer, con
ayuda de la varilla de vidrio,una gota de suspension que se
deposita sobre el papel filtro. La mancha asi formada se compone
de un depédsito central de material, coloreado de un azul
generalmente fuerte, rodeado de una zona himeda incolora.

La gota extraida debe ser tal que el didmetro del depodsito esté
comprendido entre 8 y 12 mm.

El test es considerado positivo si, en la zona hiumeda, aparece
alrededor del depdsito central una aureola azul claro persistente.
Es negativo si la aureola es incolora.

4.2 Dosificacion

Con ayuda de la bureta, verter 2 mililitros de solucién de azul en
el recipiente que contiene los 200 ml de suspension de bentonita
mantenida en agitacion. Después de 2 mn, agregar una dosis de
1 ml de solucion de azul, adicion que sera seguida del test de la
mancha sobre el papel filtro.

Se deja operar la adsorcion de azul, que no es instantanea,
efectuando tests de minuto en minuto.

Si la aureola azul claro desaparece a la quinta mancha, se
procede a nuevas adiciones elementarias de azul de 0,2 ml.
Luego de 0,1 ml.

Cada adicion es seguida de tests efectuados siempre de minuto
en minuto.

Renovar estas operaciones hasta que el test permanezca positivo
durante cinco minutos consecutivos: la dosificacidon se considera
entonces terminada. O sea V ml vertidos.

5. EXPRESION DE LOS RESULTADOS

5.1 Valor de azul
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El valor de azul expresada en valor de azul por 100 g de
bentonita es dada por la férmula:

Vx 10

V siendo el volumen de azul de metileno vertido en ml.

5.2 Control de conformidad en relacion a una
especificacion dada

La especificacidon es expresada en valor de azul por 100 g de
finos, es decir s este valor.

El volumen de la solucién de azul a agregar en una sola vez a la

preparacion es entonces:

V==
10

El test de la mancha se efectla luego de ocho minutos de
agitacion. Si es negativo, la bentonita es conforme a la
especificacion

S-COEI-1-BENTON 9



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Calcio (carbonato de)

CALCIO (CARBONATO DE)
Calcii carbonas
Ca CO3 =100,1
N° SIN:170
(Oeno 20/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Producto utilizado para la desacidificacion. El aporte de iones calcio
provoca la salificacion del acido tartarico libre. El carbonato de calcio
estd también autorizado en la técnica de desacidificacion por el método
lamado de “doble-sal”; en ese caso puede contener pequefias
cantidades de tartro-malato de calcio (sal-doble) y/o tartrato de calcio.
Existe una reglamentacidén en cuanto a la utilizacién del producto.

2. ETIQUETADO

El contenido en carbonato de calcio puro debera estar indicado asi como
las condiciones de seguridad y conservacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

Dioxido de carbono 43,97
Calcio 40,04

4. CARACTERISTICAS

El carbonato de calcio se presenta bajo forma de un polvo blanco que da
las reacciones de los carbonatos. Su solucién del 5 p. 100 (m/v) en
acido acético diluido (R) da las reacciones del calcio.

5. SOLUBILIDAD

Insoluble en agua

Insoluble en alcohol del 95 % vol.

Soluble con efervescencia en las soluciones diluidas de acidos acético
clorhidrico y nitrico.

6. ENSAYOS

6.1 Pérdida por desecacion
Pesar 2 g de carbonato de calcio en una capsula. Colocarla en una
estufa a 200°C durante 4 horas. La perdida de peso no debe ser
superior al 2 p. 100.
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6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

Materias solubles en agua

Triturar 2 g de carbonato de calcio con 20 ml de agua hervida;
filtrar; recoger 10 ml. la solucion debe ser neutra. Evaporar a
sequedad ; el residuo no debe ser superior a 1 p. 100.

Iones amoniacales

En el matraz de un aparato de destilaciéon, colocar 2 g de
carbonato de calcio, 25 ml de agua destilada y 5 ml de una
solucién de hidréxido de sodio al 30 p. 100 (R).

Destilar y recoger 20 ml de destilado en 40 ml de acido bdrico al 4
p. 100 (R) en presencia de rojo de metilo (R). Dos gotas de
solucion 0,1 M de acido clorhidrico deben ser suficiente para hacer
virar el indicador.

Bario

Disolver 0,50 g de carbonato de calcio en 10 ml de acido nitrico
diluido al 10 p.100 (R). Afadir 10 ml de solucion saturada de
sulfato de calcio (R). La mezcla debe permanecer limpida.

Preparacion de la solucion para los ensayos.

Disolver 10 g de carbonato de calcio en 100 ml de acido acético
diluido al 10 p. 100 (m/v) (operar con precaucién a causa de la
efervescencia debida al desprendimiento de diéxido de carbono )

Magnesio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.5), utilizar el

método que figura en el “Recueil”. (Contenido inferior a 1 p. 100
en peso).

Hierro

Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.5), utilizar el
método por espectrometria de absorcién atémica que figura en el
"Recueil" (Contenido inferior a 300 mg/kg).

Plomo

Sobre la solucion preparada para los ensayos (6.5), cuantificar el
plomo con ayuda del método que figura en el anexo. (Contenido
inferior a 5 mg/kg).

Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.5), utilizar el
método que figura en el anexo. (Contenido inferior a 1 mg/kg).
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6.10 Arsenico
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (6.5) medir el
arsénico de acuerdo con el método descrito en el anexo.
(Contenido inferior a 3 mg/kg).

6.11 Sodio
Sobre la solucion preparada para los ensayos (6.5), medir el sodio
por fotometria de llama de acuerdo con el método que figura en el
“Recueil” (Contenido en sodio inferior a 500 mg/kg).

6.12 Cuantificacion
Disolver una alicuota p, exactamente pesada, cercana a 2 g en 50
ml de soluciéon 1 M de acido clorhidrico. Llevar a ebullicion. Dejar
enfriar y valorar el exceso de acido clorhidrico con una solucién de
hidréxido sddico 1 M en presencia de rojo de metilo (R).

Sea n el nimero de mililitros de solucion de hidroxido de sodio 1 M
empleados:

1 ml de solucién molar de acido clorhidrico corresponde a 0,05005
g de carbonato de calcio.

Contenido p. 100 en carbonato de calcio del producto analizado

(50-1)5,005
P

El producto enoldgico debe contener un minimo del 98 p. 100 de
carbonato de calcio.

7. CONSERVACION

El carbonato de calcio debe conservarse al abrigo de la humedad,
en recipientes herméticamente cerrados al abrigo de sustancias volatiles
que puede absorber.
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CALCIO (FITATO DE)
Inosito-hexafosfato de calcio
Calcii phytas
CeHeCag024P6, 3H20 = 942,11
(Oeno 21/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El fitato de calcio es la sal del ester hexanofosforico de inositol o acido
inositohexafosforico o acido fitico

Bajo la forma de sal doble de calcio y de magnesio, el acido fitico
constituye la fitina, forma de reserva del fosforo en las plantas.

Agente complejante del hierro (III) autorizado para eliminar un exceso
de hierro en los vinos su empleo debe ser seguido de un control
riguroso.

Todo exceso de fitato en relacion con el contenido en hierro (III)
provoca depdsitos a la menor oxidacion.

2. ETIQUETADO

La concentracién del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad vy
conservacion.

3. CARACTERISTICAS

Polvo blanco de sabor acidulado, poco soluble en agua, dificil e
incompletamente soluble en vino, soluble en acidos fuertes diluidos.

La solucién acuosa de fitato de calcio presenta un caracter acido que se
manifiesta por el viraje del indicador al tornasol, da las reacciones del
calcio.

4. ENSAYOS

4.1 Pérdida por desecaciéon
Desecar en la estufa a 105°C hasta peso constante una alicuota
cercana a 1 g de fitato de calcio. La perdida de peso debe ser
inferior a 12 p. 100.
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4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

Los limites fijados a continuacion se expresan sobre
producto seco

Cenizas

Incinerar aproximadamente a 550°C una alicuota de 0,250 g de
fitato de calcio; el residuo no debe ser inferior a 65 p. 100, ni
superior a 72 p. 100 del producto seco contenido en la alicuota.

Sustancias insolubles

Preparar una primera solucién conteniendo 1 g de fitato de calcio,
7 ml de solucién de acido clorhidrico 1M y 93 ml de agua destilada.
Por otra parte preparar una solucion que contenga 1 g de fitato de
calcio con 50 ml de agua destilada y 1,5 ml de acido fosférico puro
(R), filtrar por separado cada una de las soluciones asi obtenidas y
recoger el deposito, lavarlo y secarlo a 100°C. Cada residuo debe
ser inferior a 1 parte por 100 (10g/kg) de producto secado a
105°C.

Almidén
Afadir al residuo obtenido en el ensayo anterior algunas gotas de
agua yodada (R); no se debe desarrollar coloracién azul.

Azucares

Agitar 3 g de fitato de calcio con 15 ml de agua destilada. Filtrar.
El filtrado no debe reducir el reactivo cupro alcalino (R) tanto antes
como después de la inversion de la sacarosa.

Albimina

Disolver 1 g de producto en una mezcla de 1 ml de &cido
clorhidrico concentrado (R) y de 3 ml de agua destilada. Afadir 3
ml de solucion de hidroxido de sodio al 30 % (R). Filtrar. El filtrado
no debe adquirir coloracién violeta cuando se le adiciona una gota
de solucion de sulfato de cobre(II) al 4 p. 100 (m/v).

Preparacion de la solucién para los ensayos
Hacer macerar una cantidad de fitato de calcio que contenga 5 g

de producto seco con 100 ml de &cido citrico de 10 g por litro (R)
durante 24 horas agitando de vez en cuando. Filtrar.

Hierro 25 026

A 10 ml de la solucion preparada para los ensayos (4.7), afiadir 1
ml de &cido clorhidrico concentrado (R) y 2 ml de tiocianato de
potasio al 5 p. 100 (R). La coloracion obtenida debe ser inferior a
la que presenta un tubo testigo preparado con 2,5 ml de solucion
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al 0,010 g de hierro por litro (R), 7,5 ml de agua destilada, 1 ml de
acido clorhidrico concentrado (R) y 2 ml de 5 tiocianato al 5 p. 100
(R). (Contenido en hierro inferior a 50 mg/kg).

4.9 Plomo
Sobre la solucion preparada para los ensayos (4.7), cuantificar el
plomo con ayuda del método que figura en el "Recueil". (Contenido
inferior a 5 mg/kg).

4.10 Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (4.7), cuantificar el
mercurio utilizando el método que figura en el anexo. (Contenido
inferior a 1 mg/kg).

4.11 Arsénico
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (4.7) buscar el
arsénico de acuerdo con el método descrito en el anexo.
(Contenido inferior a 3 mg/kg).

4.12 Fosfatos minerales

En un matraz aforado de 200 ml, introducir 0,50g de fitato de
calcio, afadir 100ml de agua destilada, 5 ml de acido nitrico
concentrado (R). Agitar 15 minutos a 20°C y enrasar con agua
destilada. A 10 ml de esta soluciéon, afiadir 10 ml de reactivo nitro-
vanadomolibdico (R). Dejar en contacto 15 minutos a 20°C; la
coloracién no debe ser mas intensa que la obtenida afiadiendo a 5
ml de una solucién de fosfato monopotasico que contenga 0,05 g
de fésforo por litro (R), 5 ml de agua destilada y 10 ml de reactivo
nitro-vanadomolibdico (R). (Contenido en fosfatos minerales,
expresados en fosforo, inferior a 1 p. 100)

4.13 Glicerofosfatos.
Calentar 0,50 g de fitato de calcio en presencia de sulfato
monopotasico; no se deben desprender vapores de acroleina (olor
a cuerno quemado).
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4.14 Determinacién del fésforo total.

Pesar exactamente una alicuota de 0,25 g de fitato de calcio
previamente desecado a 105°C. Introducirla en un matraz de
fondo redondo al que se le pueda adaptar mediante un rodaje un
tubo de 8 mm de didmetro y 1 mm de largo, que haga de
refrigerante de reflujo; afadir 5 ml de 4&cido sulfurico
concentrado(R) y 0,5 ml de acido nitrico concentrado (R). Llevar a
ebullicion con reflujo durante un cuarto de hora aproximadamente.
Después de dejarlo enfriar, transvasar el contenido del matraz
diluido con agua a un matraz aforado de un litro. Lavar el
refrigerante y el matraz con agua recogiendo los liquidos de lavado
en el matraz aforado y enrasar una vez llevado a 20°C. Agitar.

A 10 ml de esta solucidén, afiadir 10 ml de reactivo nitro-
vanadomolibdico (R), agitar en un bafio de agua a 20°C y dejar en
reposo durante 15 minutos en el bano de agua. La coloracion
obtenida debe ser igual o superior a la de un ensayo de referencia
preparado en las mismas condiciones con 8 ml de solucidon de
fosfato monopotasico de 0,05 g de fésforo por litro (R), 2 ml de
agua y 10 ml de reactivo nitro-vanadomolibdico (R).

La determinacion del fésforo total puede ser realizada mediante un
espectrofotometro a una longitud de onda de 425 nm, la curva
patron se obtiene a partir de 4-6-8-10 ml de solucién de fosfato
monopotasico de 0,05 g de fosforo por litro (R).

El fitato de calcio debe contener al menos 15 p. 100 de fdsforo
total, sobre producto seco a 105°C.

5. CONSERVACION

El fitato de calcio debe conservarse al abrigo de la humedad en
recipientes cerrados hermeticamente.
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CALCIO (TARTRATO)
Tartrato de calcio dextrogiro
Calcium tartaricum
L(+)-2,3-dihidroxibutanodioato de calcio, tetrahidrato
( OOC-CHOH-CHOH-COO) Ca, 4H20 )
C4qH12010 Ca = 260,13
N° SIN: 354
(Oeno 22/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
Sal natural del vino procedente esencialmente de los residuos vinicos.

Se encuentra bajo la forma L(+). Habitualmente, cristaliza en forma de
tetrahidrato.

El producto favorece la induccion de la precipitacién del tartrato de
calcio natural del vino por la técnica de siembra.

2. ETIQUETADO

La concentracidon del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y
conservacion.

3. COMPOSICION CENTESIMAL

Acido tartrico 57,7
Calcio 15,4
Agua 27,9

4. CARACTERISTICAS
Polvo fino cristalino de color blanco a blanco crema. Insipido.
Punto de fusion 270°C.

5. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C 0,525 g/I
Alcohol a 95 % vol. 0,15 g/l
Eter etilico 0,01 g/I
6. ENSAYOS

6.1 Poder rotatorio
Disolver 1 g de substancia en un litro de acido clorhidrico 1 M.
Después de disolucion total se encuentra.
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6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

20°C
[a] =+ 7,2 +0,2 grados
D

El poder rotatorio es sensible a pequefias variaciones de pH.

pH en solucién saturada

Introducir 1 g de producto en 100 ml de agua destilada. Después
de agitacion durante una hora y de que el producto se haya
depositado de nuevo (15 minutos), se debe observar un aumento
del pH comprendido entre 1,5 y 2,5 unidades de pH.

Perdida por desecacién
Desecar en la estufa a una temperatura comprendida entre 100°C

y 105°C hasta peso constante una alicuota exactamente pesada
cercana a 1 g, la perdida de peso debe ser inferior o igual al 2,5 p.
100.

Preparacion de la solucién para ensayos
Disolver una alicuota exactamente pesada cercana a 1 g en 100 ml

de acido clorhidrico 1M.

Sulfatos

Tomar 10 ml de la solucién preparada para los ensayos (6.4) y
anadir 1 ml de soluciéon de cloruro de bario al 10 p. 100 (R).
Después de homogeneizar, dejar en reposo 15 minutos. No debe
aparecer ninguna turbidez, o ésta debe ser menor a la de un
testigo preparado seguin el método del anexo. (Contenido en
sulfatos expresado en acido sulfurico, inferior a 1g/kg).

Metales pesados

A 10 ml de la solucion preparada para los ensayos (6.4), afiadir
0,5 ml de hidroxido amonico concentrado (R), 2ml de solucion
tampén pH 3,5 (R) y 1,2 ml de reactivo de tioacetamida (R).
(Contenido en metales pesados, expresados en plomo, inferior a
10 mg/kg).

Plomo

Sobre la solucion preparada para los ensayos (6.4), cuantificar el
plomo con ayuda del método que figura en el "Recueil". (Contenido
inferior a 5 mg/kg).

Mercurio
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6.9

Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.4), utilizar el
método que figura en el anexo. (Contenido inferior a 1 mg/kg).

Arsénico

Sobre la solucién preparada para los ensayos (6,4), buscar el
arsénico de acuerdo con el método descrito en el anexo.
(Contenido inferior a 3 mg/kg).

6.10 Determinacion de residuos basicos

Disolver una alicuota p, de tartrato de calcio tetrahidrato,
exactamente pesada, cercana a 0,5 g en 25 ml de acido clorhidrico
1 M (R). Llevar a ebulliciéon con reflujo. Dejar enfriar y valorar el
exceso de acido clorhidrico con una solucién de hidréxido sédico 1
M en presencia de rojo de metilo (R). Sea n el nUmero de mililitros
de solucién de hidroxido de sodio 1 M empleados; 1 ml de solucidn
molar de acido clorhidrico corresponde a 0,05005 g de carbonato
de calcio. Contenido p. 100 en carbonato de calcio del producto
analizado:
(25-n).5,005

Y

El producto enoldgico debe contener un maximo del 3 p. 100 de
residuos basicos expresados en carbonato de calcio.

7. CONSERVACION

El tartrato de calcio debe ser conservado al abrigo de la humedad, en
recipientes herméticamente cerrados.
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CAOLIN
Kaolinum
(Oeno 28/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y AMBITO DE APLICACION
El caolin es un silicato natural de aluminio hidratado y se utiliza
como agente de clarificacion de los vinos.

2. ETIQUETADO
La etiqueta debe mencionar la pureza, y las condiciones de
seguridad y de conservacion.

3. CARACTERISTICAS

Polvo fino, blanco o blanco-amarillento, graso al tacto; Ila
suspension en agua caliente libera un olor arcilloso; es insoluble en agua
y en acidos diluidos.

El producto de la fusién alcalina del caolin redisuelto con agua da
las reacciones propias de los aluminatos vy silicatos alcalinos.

4. ENSAYOS

4.1. Consistencia
Mezclar 1 g de caolin con 1 ml de agua: la pasta obtenida no
debera gotear.

4.2, Pérdida de agua a 700°C
Incinerar a 700°C 1 g de caolin, la pérdida de peso no debe ser
superior al 15%.

4.3. Productos solubles en acidos diluidos

Disolver 1 g de caolin en 50 ml de solucién 0,2 M de &cido
clorhidrico, llevar a ebullicién en reflujo durante 15 min vy filtrar. El
filtrado, evaporado y luego incinerado; no deberd dejar un residuo
superior al 2%.

4.4. Preparacion de la solucion para los ensayos

Macerar durante 24 h 5 g de caolin con 100 ml de solucién de
acido citrico de 5 g/l y pH=3 (R) agitando de vez en cuando y
posteriormente filtrar.

4.5. Hierro soluble
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A 10 ml de solucidn preparada para los ensayos (4.4), afiadir 1
ml de &cido clorhidrico conc. (R) y 5 ml de soluciéon de tiocianato de
potasio al 5% (R). La coloracidm obtenida debe ser inferior a aquella
que presenta un tubo testigo preparado con 5 ml de solucion de 0,01 g/I
de hierro (R), 5 ml de acido citrico a 20 g/l (R), 1 ml de acido clorhidrico
conc. (R) y 5 ml de solucién de tiocianato de potasio al 5% (R).

El contenido de hierro soluble debe ser inferior 100 mg/kg.

Observacion: también es posible dosificar el hierro soluble por
espectrofotometria de absorcion atdmica segin el método
descrito en el “Recueil”.

4.6. Calcio

A 5 ml de la solucidén preparada para los ensayos (4.4), anadir 5
ml de oxalato de amonio en solucion al 4% (R), 5 gotas de azul de
bromofenol (R) e hidréxido amoénico conc. (R), en cantidad suficiente
para hacer virar el indicador hasta azul. No debe producirse ninguna
turbidez.

4.7. Magnesio y aluminio soluble

A 5 ml de la solucién preparada para los ensayos (4.4), anadir 5
ml de solucion de fosfato de sodio al 10% (R), 1 gota de solucion de
fenolftaleina a 1 g/100 ml de alcohol al 90% vol (R) y hidréxido de
amonio diluido (R) en cantidad suficiente para obetener una coloracion
rosa. No debe producirse ningun precipitado en menos de 1 h.

4.8. Plomo

En la solucion preparada para los ensayos (4.4), dosificar el
plomo segun el método descrito en el “Recueil”.

El contenido de plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

4.9. Mercurio

En la solucion preparada para los ensayos (4.4), dosificar el
mercurio seguln el metodo descrito en el anexo.

El contenido de mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

4.10. Arsénico

En la solucidon preparada para los ensayos (4.4), dosificar el
arsénico segun el metodo descrito en el anexo.

El contenido de arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

4.11. Evaluacion de las particulas groseras
En una probeta de 250 ml, 40 mm de didmetro y cierre
esmerilado; poner en suspension 5 g de caolin con 60 ml de una
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solucién de pirofosfato tetrasdédico al 1% (R) y agitar fuerte durante 1-2
min. Dejar reposar 5 min. Con ayuda de un sifén de vidrio de dos ramas
(5 mm de diametro y 2/5 realacié de longitud) tomar 50 mL del
sobrenadante de la susupension.

Al liquido restante (=10 ml) afiadir 50 ml de agua, agitar, dejar
reposar 5 min y tomar de nuevo con la ayuda del siféon otros 50 ml.
Repetir la operacién hasta que hayan sido tomados 400 ml de agua.
Finalmente, transvasar a una crisol tarado el residuo de la suspension
que ha quedado en la probeta.

Evaporar a sequedad a 100 °C durante 15 min y pesar. El residuo
no debe ser superior al 2%.

4.12 Poder de adsorcion

En una probeta provista de cierre esmerilado, agitar durante 2
min 1 g de caolin con 10 ml de sollucion de azul de metileno 0,01 M y
dejar deponer. Centrifugar la suspension y diluir 1/100. La solucidon no
debe estar mas fuertemente coloreada que una solucion de azul de
metileno 0,08 mM.

5. CONSERVACION

El caolin debe ser conservado en lugares ventilados y templados,
en recipientes estancos protegidos de elementos volatiles que pueda
adsorber.

S-COEI-1-CAOLIN 3



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Caramelo

CARAMELO
N° SIN: 150

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El caramelo se presenta bajo forma liquida o sdlida de marrén oscuro a negro; no
es admitido para colorear el vino stricto sensu pero puede ser utilizado como
colorante para ciertos vinos de licor, bebidas espirituosas de origen vitivinicola y
bebidas a base de vino.

2. DEFINICIONES

CARAMELO (O CARAMELO ORDINARIO) (Clase I) (SIN: 150a)

El caramelo (o caramelo ordinario) es preparado por calentamiento
controlado de hidratos de carbono constituidos por monémeros glucosa y fructosa
y/o por sus polimeros (por ejemplo: almibar de glucosa, sacarosa y/o almibar de
azucares invertidos). Para favorecer la caramelizacion, se pueden utilizar acidos,
bases y sales, con la excepcion de los compuestos amoniacales.

CARAMELO DE SULFITO CAUSTICO (Clase II) (SIN: 150b)

El caramelo de sulfito caustico es preparado por calentamiento controlado
de los hidratos de carbono definidos para el caramelo ordinario, con o sin acidos o
bases, en presencia de compuestos sulfitados (acido sulfuroso, sulfito de potasio,
hidrégenosulfito de potasio, sulfito de sodio e hidrégenosulfito de sodio); no se
utiliza ningun compuesto amoniacal.

CARAMELO AMONIACAL (Clase 1) (SIN : 150c)

El caramelo amoniacal es preparado por calentamiento controlado de los
hidratos de carbono definidos para el caramelo ordinario, con o sin acidos o base,
en presencia de compuestos de amonio (hidréoxido de amonio, carbonato de
amonio, hidrégenocarbonato de amonio y fosfato de amonio); no se utiliza ningun
compuesto sulfitado.

CARAMELO AL SULFITO DE AMONIO (Clase IV) (SIN : 150d)

El caramelo al sulfito de amonio es preparado por calentamiento controlado de
hidratos de carbono definidos para el caramelo ordinario, con o sin acidos o
bases, en presencia de compuestos de sulfito de amonio (acido sulfuroso, sulfito
de potasio, hidrégenosulfito de potasio, sulfito de sodio, hidrégenosulfito de sodio,
hidroxido de amonio, carbonato de amonio, hidrogenocarbonato de amonio,
fosfato de amonio, sulfato de amonio, sulfito de amonio e hidrogenosulfito de
amonio).

3. ETIQUETADO
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La concentracion del producto debe ser indicada en la etiqueta, incluso en caso de
mezcla, asi como las condiciones de conservacion.

4. ENSAYOS

4.1 Intensidad de la coloracién

La intensidad de la coloracion es definida como la absorbancia de una
solucion de caramelo en agua al 0,1 p. 100 (m/v) medida en una cubeta de
1 cm de recorrido optico a una longitud de onda de 610 nm.

4.2 Nitrégeno total
A partir de 2 g exactamente pesados de caramelo aplicar el método
descrito en el Capitulo Il del Codex enoldgico internacional.

4.3 Preparacion de la solucion para el ensayo

Poner 2 g de caramelo en una capsula; dejar en la estufa a 105°C durante
4 horas luego incinerar con precaucion, sin exceder los 550°C.

Recoger las cenizas con 10 ml de acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (R).
Calentar ligeramente y transvasar en un matraz aforado de 50 ml lavando
la capsula con agua y completar hasta el enrase.

4.4 Metales pesados

A 10 ml de la solucién para el ensayo preparada segun el punto 4.3,
anadir 2 ml de solucién tampon H 3,5 (R) y 1,2 ml de reactivo a la
tiocetamida (R). Si aparece una coloracion marron, debe ser inferior a la
que tiene el testigo preparado como se indica en el Capitulo 1l del Codex
enoldgico internacional.

4.5 Plomo

En la solucion para el ensayo preparada segun el punto 4.3, determinar el
plomo segun el método que figura en el Capitulo Il del Codex enoldgico
internacional.

Ver el punto 5 para los contenidos maximos.

4.6 Mercurio

Determinar el mercurio segun el método descrito en el Capitulo Il del
Codex enoldgico internacional.

Ver el punto 5 para los contenidos maximos.

4.7 Cadmio

En la solucién para el ensayo preparada segun el punto 4.3, determinar el
cadmio segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex enolégico
internacional.

Ver el punto 5 para los contenidos maximos.
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4.8 Arsénico
En la soluciéon para el ensayo preparada segun el punto 4.3, determinar el
arsénico segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex enoldgico
internacional.

Ver el punto 5 para los contenidos maximos.

4.9 Materia colorante retenida por DEAE celulosa
Ver método descrito en el JECFA, publicado en el Compendium of food
additives specifications, FAO Food and Nutrition Paper 52 Add. 8.

4.10 Materia colorante retenida por fosforilcelulosa
Ver método descrito en el JECFA, publicado en el Compendium of food
additives specifications, FAO Food and Nutrition Paper 52 Add. 8.

4.11 4-Metilimidazol
Ver método descrito en el JECFA, publicado en el Compendium of food
additives specifications, FAO Food and Nutrition Paper 52 Add. 8

4.12 2-Acetil-4-tetrahidroxibutilimidazol
Ver método descrito en el JECFA, publicado en el Compendium of food
additives specifications, FAO Food and Nutrition Paper 52 Add. 8.

4.13 Azufre total
Ver método descrito en el JECFA, publicado en el Compendium of food
additives specifications, FAO Food and Nutrition Paper 52 Add. 8.
4.14 Diéxido de azufre
El método utilizado es el que figura en el Compendio de los métodos
internacionales de analisis de los vinos y de los mostos de la O.I.V.

5. ESPECIFICACIONES PARTICULARES

5.1 Caramelo Ordinario

Materia colorante retenida por DEAE celulosa <de 50 %
Materia colorante retenida por fosforilcelulosa <de 50 %
Intensidad de la coloracion 0,01-0,12
Nitrégeno total <de0,1%
Azufre total <de 0,3 %
Arsénico <de 1 mg/kg
Plomo < de 2 mg/kg
Mercurio <de 1 mg/kg
Cadmio <de 1 mg/kg
Metales pesados (expresados en Pb) < de 25 mg/kg
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5.2 Caramelo de sulfito caustico

Materia colorante retenida por DEAE celulosa <de 50 %
Intensidad de la coloracion 0,06-0,10
Nitrégeno total <de0,2% (1)
Dioxido de azufre total <de0,2% (1)
Azufre total 1,3-2,5% (1)
Azufre retenido por DEAE celulosa >2de 40 %
Porcentaje de densidad 6ptica de la coloracion

Retenida por DEAE celulosa 19-34
Relacién de los DO 280/560 Superior a 50
Arsénico <de 1 mg/kg
Plomo < de 2 mg/kg
Mercurio <de 1 mg/kg
Cadmio <de 1 mg/kg
Metales pesados (expresados en Pb) < de 25 mg/kg

(1)Expresado en relacién a una intensidad de coloracion equivalente, es
decir, en relacién a un producto que tenga una intensidad de coloracion de
0,1 unidad de absorcion.

5.3 Caramelo amoniacal

Materia colorante retenida por DEAE celulosa <de 50 %
Materia colorante retenida por fosforilcelulosa > de 50 %
Intensidad de la coloracion 0,08-0,36
Nitrégeno amoniacal <de 0,4 % (1)
4-Metilimidazol < de 250 mg/kg (1)
2-Acetil -4-tetrahidroxibutilimidazol < de 10 mg/kg (1)
Azufre total <de 0,3% (1)
Nitrégeno total 1,3-6,8 % (1)
Porcentaje de densidad 6ptica de la coloracion

retenida por fosforilcelulosa 3-35

Arsénico < de 1 mg/kg
Plomo < de 2 mg/kg
Mercurio < de 1 mg/kg
Cadmio < de 1 mg/kg
Metales pesados (expresados en plomo) < de 25 mg/kg

(1)Expresado en relaciéon a una intensidad de coloracion equivalente, es
decir, en relaciéon a un producto que tenga una intensidad de coloracion de
0;1 unidad de absorcion.

5.4 Caramelo al sulfito de amonio
Materia colorante retenida por DEAE celulosa = de 50 %
Intensidad de la coloracion 0,10-0,60

Nitrégeno amoniacal
Dioxido de azufre

<de 0,6 % (1)
<de 0,5 % (1)
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4-Metilimidazol < de 250 mg/kg (1)
Nitrégeno total 0,5-7,5% (1)
Azufre total 1,4-10,0 % (1)
Relacién nitrégeno/azufre del precipitado
por el alcohol 0,7-2,7
Relacion de los DO del precipitado
por el alcohol (2) 8-14
Relacion de los DO 280/560 <de 50 (2)
Arsénico <de 1 mg/kg
Plomo < de 2 mg/kg
Mercurio < de 1 mg/kg
Cadmio <de 1 mg/kg
Metales pesados (expresados en plomo) < de 25 mg/kg

(1)Expresado en relacién a una intensidad de coloracion equivalente, es
decir, en relacion a un producto con una intensidad de coloracion de 0,1
unidad de absorcion.

(2) La relacién de las densidades Opticas del precipitado por el alcohol es
definido como la densidad 6ptica del precipitado a 280 nm dividido por la
densidad 6ptica a 560 nm (en una cubeta de 1 cm).

6. CONSERVACION
El caramelo debe conservarse en un recipiente cerrado.
7. REFERENCIAS

Directive 95/45/CE Journal officiel des Communautés européennes, L 226, 22
septembre 1995.

Compendium of food additives specifications, Addendum 8, FAO Food and
Nutrition Paper 52.

Joint FAO/WHO Expert Committee on Food Additives (JECFA) ISBN 92-5-104508-
9
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CASEINAS
(Caseina lactica o al acido)
Caseina
(Oeno 12/2003)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La caseina, heteroproteina que contiene fésforo, se encuentra en la
leche en estado de sal célcica.

Ella se obtiene por coagulacion de la leche descremada.

Agente de clarificacion indicado para el tratamiento de las oxidaciones
de los vinos, la caseina puede utilizarse solamente en agua alcalinizada
o adicionada al carbonato de potasio o al hidrégenocarbonato de
potasio.

La caseina absorbe los polifenoles, especialmente los polifenoles
oxidados.

2. ETIQUETADO

La cantidad de caseina utilizada para la preparacion debe ser indicada
en la etiqueta, incluso en caso de mezcla, asi como las condiciones de
conservacion.

3. CARACTERISTICAS

La caseina se presenta en polvo de color blanco amarillento, amorfo,
insoluble en el agua pura y los diferentes solventes orgdnicos. Ella
puede presentar un ligero olor lactico. En el agua alcalinizada o en las
soluciones de sales a reaccién alcalina, se hincha y da una solucién
coloidal: 100 ml de agua alcalinizada por 1 g de hidréxido de potasio de
hidroxido de sodio disolvente, en un bano de agua a 100 °C, 10 g de
caseina. Esta solucion diluida por 20 veces su volumen de agua es
turbia;la misma debe estar excenta de grumos.

Las caseinas llamadas solubles son mezclas de polvo puro y/o de
carbonato de potasio (maximo 25 p. 100) o de hidrégenocarbonato de
potasio.

Las caseinas utilizadas en enologia son de calidad alimentaria.

4. CARACTERES DE IDENTIDAD

4.1 La caseina no precipita por calentamiento de su solucidon
alcalina. Esta solucion precipita por acidificacién desde que el mH
es inferior a 5.

S-COEI-1-CASEIN 1



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Caseinas

4.2 Las cenizas de la caseina contienen fosfatos caracterizados
por el reactivo nitromolibdico (R).

5. LIMITES Y METODOS DE ENSAYO
La caseina debe ser sin sabor ni olor anormal (rancio, enmohecido,
putrido, etc...).

5.1 Acidez

5.1.1 Principio
Determinacién de la acidez libre en la caseina por dosificacién
acido-basica de un extracto acuoso del producto.

5.1.2 Reactivos
- Hidréxido de sodio 0,1 M
- Fenolftaleina, solucién a 10 g/l en el etanol

5.1.3 Modo operatorio

Test preliminar:

- Homogeneizar el producto agitando fuertemente;

- Pasar 50 g de producto sobre un tamiz (tamiz en tela metalica
de 200 mm de

didmetro, de 500 pm de dimension nominal de apertura y con

receptaculo).
(Norma ISO 3310/1) ;

- Si los 50 g de producto pasan en su totalidad, utilizar el

producto tal cual

- Si los 50 g de producto no pasan, moler el producto hasta que la

totalidad de los 50 g pase.

Durante todas estas operaciones, evitar la modificacion del
contenido en agua del producto.

Preparacién de la solucién para ensayos:

- Extraer alrededor de 10 g (10 mg mas o menos) de los 50 g
pasados al tamiz, o sea m esta masa

- Colocar la masa m en un matraz erlenmeyer de 250 ml

- Agregar en el matraz 200 ml de agua destilada y recientemente
hervida y llevar a 60°C

- Agitar el matraz cerrado

- Dejar reposar alrededor de 30 mn en un bafio de agua a 60 °C
agitando el matraz cada 10 mn
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- Filtrar

El filtrado a 20 °C debe ser limpido.

Realizacién del ensayo:

- Extraer 100 ml de filtrado

- Colocar esta toma de ensayo en un matraz erlenmeyer de 250
ml

- Agregar en el matraz 0,5 ml de solucion de fenolftaleina

- Titular con la solucién de hidroxido de sodio 0,1 M

- O sea V el volumen utilizado.

5.1.4 Célculo
La acidez libre en la caseina expresada en meq/| es igual a:

20.V. T
m

- V es el volumen, en ml, de hidréxido de sodio utilizado

- T es el titulo molar exacto de la solucidn de hidréxido de sodio

- m es la masa, en g, de la toma para experimento.

La acidez, expresada en acido lactico, debera ser inferior a 1,6
a/l.

5.2 pH

Agitar 10 g de caseina en 100 ml de agua durante algunos
minutos. Decantar. El pH de la solucion debe ser inferior o igual a
5 por la caseina pura.

5.3 Pérdida en la desecacion

Determinada hasta un peso constante, en una toma de ensayo de
2 g, la pérdida de peso a 100-105 °C de la caseina debe ser
inferior a 12 p. 100.

Todos los limites fijados aqui arriba son referidos al
producto seco.

5.4 Cenizas

Incinerar sin sobrepasar los 600 °C el residuo dejado en la
determinacion de la pérdida en la desecacion.

El contenido de cenizas debe ser inferior a 3 p. 100 para la
caseina acida e inferior a 11% para la mezcla caseina acida y
carbonato de potasio o hidrégenocarbonato de potasio.

S-COEI-1-CASEIN 3



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Caseinas

5.5 Preparacion de la solucion para ensayos

Luego de pesar las cenizas, disolverlas en 2 ml de 4&acido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua. Calentar para
activar la disolucién y agregar agua hasta obtener un volumen
igual a 25 veces el peso de caseina seca. 1 ml de esta solucién
contiene las materias minerales de 0,04 g de caseina seca.

5.6 Hierro

Extraer 10 ml de la solucién preparada para experimentos (5.5),
agregar 1 ml de &acido clorhidrico concentrado (R), 3 gotas de
solucion de peroxido de hidrégeno a 3 voliumenes (R) y 2 ml de
solucion de tianato de potasio a 5 p. 100 (R).

Si una coloracion roja aparece, ella debe ser menos intensa que
aquella de un testigo preparado con 8 ml de solucién de hierro
(r) a 0,01 g de hierro por litro (R), 2 ml de agua y los mismos
voliumenes de acido clorhidrico concentrado (R) y de solucién de
tiocianato de potasio a 5 p. 100 (R). El contenido en hierro debe
ser inferior a 200 mg/kg.

Esta determinacion puede igualmente ser realizada por
espectrofotometria de absorcion atémica.

5.7 Plomo

En la solucién preparada para experimentos (5.5), efectuar la
dosificacion del plomo segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

5.8 Cadmio

En la solucion preparada para experimentos (5.5), efectuar la
dosificacion del cadmio segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5.9 Mercurio

Efectuar la dosificacién del mercurio segun el método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5.10 Arsénico

En la solucion preparada para experimentos (5.5), efectuar la
dosificacion del arsénico segin el método descrito en el Capitulo
II del Codex enolégico internacional.
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El contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

5.11 Nitrogeno total

Introducir alrededor de 0,20 g de caseina exactamente pesada en
un matraz de mineralizacion de 15 ml de acido sulftrico
concentrado (R) y 2 g de catalizador de mineralizacién (R) vy
continuar la operacion segun el método que figura en el Capitulo
IT del Codex enoldgico internacional.

El contenido en nitréogeno total debe ser superior a 13 p. 100.

5.12 Proteinas
El contenido en proteinas no puede ser inferior a 82 p. 100 en
peso (nitrégeno total 6,38)

5.13 Materias grasas

Determinar el contenido en materias grasas por el método
gravimétrico Schmid-Bondzynski-Ratslaff norma ISO 5543.

El contenido en materias grasas debe ser inferior a 2 p. 100.

5.14 Control bacteriolégico

Proceder como se indica en el capitulo II del Codex Enolégico
Internacional.

Limite : microorganismos viables totales : menos de 3 x 10*
UFC/g.

5.15 Coliformes

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Se debe controlar la ausencia en una muestra de 25 gr.

5.16 Estafilococos

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

La cantidad de estafilococos (B-hemoliticos con coagulasa
positiva) debe ser inferior o igual a 1 por g.

5.17 Escherichia Coli

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

La ausencia debe ser controlada sobre una muestrade 1 g

5.18 Salmonelas
Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.
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La cantidad total de salmonelas debe ser inferior a 1 por 100 g.

5.19 Levaduras

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacion.

5.20 Bacterias lacticas

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Contenido limite:. 10> UFC/g de preparacion.

5.21 Lactobacilo sp. *
Contenido limite: 10 UFC/g de preparacion.

5.22 Pediococos sp.*
Contenido limite: ausencia en una muestra de 10 g de
preparacion.

5.23 Bacterias acéticas

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacion.

5.24 Moho

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacion.

6. CONSERVACION

La caseina debe conservarse en bolsas herméticas a una temperatura
comprendida entre 5 y 20°C y con una humedad relativa inferior a 65 p
100. Puede conservarse asi por un periodo de hasta 24 meses.

7. REFERENCIAS

Norma ISO 5543

*Este método se definira ulteriormente
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CELULOSA
(C12 H20 O10)n
N° SIN : 460
(Oeno 08/2002)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
La celulosa se obtiene mediante tratamiento mecanico y purificacién a
partir de la alfa-celulosa que proviene directamente de fibras vegetales.

5
Su peso molecular es de alrededor de 1,5 . 10 Palton.

La fibra de celulosa es utilizada por sus cualidades adsorbentes,
principalmente para la filtracién de los vinos.

2. ETIQUETADO
La concentraciéon del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezcla, asi como las condiciones de conservacion.

3. CARACTERISTICAS
La celulosa se presenta bajo forma de fibras de color blanco, inodoras y
sin sabor. No es soluble en agua.

4. ENSAYOS

4.1 pH

Agitar durante 20 minutos alrededor de 5 g de celulosa en 40 ml
de agua excenta de dioxido de carbono. Centrifugar. El pH del
liguido que queda en la superficie debe estar comprendido entre
50y 7,5.

4.2 Humedad y materias volatiles
Colocar 5 g de celulosa en una estufa a 105°C durante 3 horas.
La pérdida de peso no debe exceder 8 p. 100.

Todos los limites fijados a continuacién se refieren al
producto seco.

4.3 Almidon

A 10 g de celulosa microcristalina, agregar 90 ml de agua (R) y
hacer hervir durante 5 mn. Filtrar en caliente. Enfriar y agregar al
filtrado 0,1 ml de solucion de iodo 0,05 M.

No aparece coloracién azul.
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4.4 Cenizas

Incinerar a 600 +25°C el residuo obtenido segun el punto 4.2,
durante 4 horas. El peso de las cenizas no debe ser superior a
0,2 p. 100.

4.5 Preparacion de la solucion para ensayos

Luego de pesarlas, disolver las cenizas en 2 ml de &cido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua (R). Calentar para
activar la disolucién y completar a 50 ml con agua (R).

4.6 Hierro

En la solucién preparada para ensayos (4.5), dosificar el hierro
por espectrofotometria de absorcién atémica, ver método
descrito en el Capitulo II.

El contenido en hierro debe ser inferior a 100 mg/kg).

4.7 Plomo

En la solucién preparada para ensayos (4.5), dosificar el plomo
segun método descrito en el Capitulo II.

El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

4.8 Mercurio

Efectuar la dosificacion del mercurio segun el método descrito en
el Capitulo II.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

4.9 Cadmio

En la solucidn preparada para ensayos (4.5), dosificar el cadmio
segun método descrito en el Capitulo II.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg).

4.10 Arsénico

En la solucion preparada para ensayos (4.5), dosificar el arsénico
segun método descrito en el Capitulo II.

El contenido en arsénico debe ser inferior a 2 mg/kg.
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4.11 Calcio

En la solucion preparada para ensayos (4.5), dosificar el calcio
por espectrofotometria de absorcién atémica, ver método
descrito en el Capitulo II.

El contenido en calcio debe ser inferior a 500 mg/kg.
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CELULOSA MICROCRISTALINA
(C12 H20 O10)n
N° SIN : 460
(Oeno 9/2002)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La celulosa microcristalina es una celulosa purificada, parcialmente
despolimerizada.Se obtiene por tratamiento con acidos minerales de la
alfa-celulosa proveniente directamente de fibras vegetales. Su masa
molecular es de aproximadamente 36 000

La celulosa microcristalina tiene un papel de “apoyo” en los medios
fermentarios muy clarificados, aumentando la fermentescibilidad de los
jugos.

2. ETIQUETADO
La concentracién del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezcla, asi como las condiciones de conservacion.

3. CARACTERISTICAS

La celulosa se presenta en forma de polvo microcristalino de color
blanco o sensiblemente blanco, inodoro y sin sabor. Ella es
practicamente insoluble en el agua, la acetona, el etanol, el tolueno, los
acidos diluidos y en las soluciones de hidroxido de sodio de 50 g/I.

4. IDENTIFICACION

4.1 Sobre un vidrio de reloj, colocar alrededor de 10 mg de
celulosa microcristalina y dispersar en 2 ml de solucién de cloruro
de sodio iodado (R), la solucidon toma un color azul-violeta.

4.2 Grado de polimerizacién

En un matraz erlenmeyer de 125 ml, colocar 1,300 g de celulosa
microcristalina. Agregar 25 ml de agua (R) y 25 ml de solucion de
hidréxido de cuproetilendiamina 1M. Hacer pasar inmediatamente
una corriente de nitrégeno, tapar el matraz y agitar hasta la
disolucién completa. Transvasar 7 ml de la solucién en un
viscosimetro capilar apropiado. Cronometrar el tiempo de flujo
entre dos graduaciones del viscosimetro y expresar en segundos
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el tiempo medido (t;). Calcular la viscosidad cinematica V; de la
solucién segun la formula:

Vi = ty(ky)
En la cual k; es la constante del viscosimetro.

Tomar un volumen apropiado de solucion de hidroxido de
cuproetilendiamina 1M y diluir con el mismo volumen de agua
(R). Con ayuda de un viscosimetro capilar apropiado , determinar
el tiempo de flujo t, de esta solucién. Calcular la viscosidad
cinematica V, del solvente segun la férmula:

V, = ta(ka)
En la cual k; es la constante del viscosimetro.

Determinar la viscosidad relativa n. de la muestra de celulosa
microcristalina segun la formula:
Vi/V,

Determinar la viscosidad intrinseca [n]c por extrapolacién,
utilizando la tabla de viscosidad intrinseca en anexo.
Calcular el grado de polimerizacién P,segun la formula:

P = 95[n]c/m[(100-b)/100]

en la cual m es la masa, en gramos de la alicuota y b es el valor
obtenido en el experimento “pérdida en la desecacién” en tanto
por ciento.

El grado de polimerizacién no es superior a 350.

4.3 pH

Agitar durante 20 minutos alrededor de 5 g de celulosa en 40 ml
de agua excenta de dioxido de carbono. Centrifugar. El pH del
liguido que sobrenada debe estar comprendido 5,0 y 7,5.

4.4 Substancias solubles en éter

En un tubo de vidrio de didmetro interior de 20 mm
aproximadamente, preparar una columna de 10,0 g de celulosa
microcristalina. Hacer pasar 50 ml de éter excento de perdxidos
(R) a través de la columna y evaporar el eluido hasta sequedad.
La masa del residuo no debe ser superior a 5,0 mg (0,05 por
ciento).
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4.5 Substancias solubles en el agua

Agitar 5,0 g de celulosa microcristalina con 80 ml de agua (R)
durante 10 mn. Filtrar al vacio y recoger el filtrado en un vaso del
que se conoce la tara. Evaporar sobre bafio de agua a 100° C a
sequedad y desecar a 100-105°C durante 1 hora. La masa del
residuo no debe ser superior a 12,5 mg (0,25 por ciento).

4.6 Almidon

A 10 g de celulosa microcristalina, agregar 90 ml de agua (R) vy
hacer hervir durante 5 mn. Filtrar en caliente. Enfriar y agregar al
filtrado 0,1 ml de iodo 0,05 M. No debe aparecer coloracién azul.

4.7 Pérdida a la desecacion

Poner 1 g de celulosa en una capsula tarada durante 3 horas en
la estufa a 100-105°C. La pérdida en la desecacién no debe ser
superior a 6,0 por ciento.

Todos los limites fijados a continuacion se refieren al
producto seco.

4.8 Cenizas

Incinerar a 600 £ 25°C el residuo obtenido en el punto 4.7,
durante 4 horas. El peso de las cenizas no debe ser superior a
0,1 p. 100.

4.9 Preparacion de la solucion para ensayos

Después de pesarlas, disolver las cenizas en 2 ml de &cido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua (R). Calentar para
activar la disolucidon y completar a 50 ml con agua.

4.10 Hierro

Sobre la solucién preparada para ensayos (4.9), determinar el
hierro por espectrofotometria de absorcién atdmica, segin el
método descrito en anexo. El contenido en hierro debe ser
inferior o igual a 10 mg/kg.

4.11 Plomo
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Sobre la solucion preparada para ensayos (4.9), efectuar la
dosificacion del plomo segun el método descrito en anexo. El
contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

4.12 Mercurio

Efectuar la dosificacién del mercurio segun el método descrito en
el Capitulo II. El contenido en mercurio debe ser inferior a 1
mg/kg.

4.13 Cadmio

En la solucidon preparada para ensayos (4.9), determinar el
cadmio segun el método descrito en el Capitulo II.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg.

4.14 Arsénico

Efectuar la dosificacién del arsénico segin el método descrito en
el Capitulo II. El contenido en arsénico debe ser inferior a 1
mag/kg.

4.15 Calcio

En la solucidn preparada para ensayos (4.9), determinar el calcio
por espectrofotometria de absorcion atdémica, segin el método
descrito en el Capitulo II. El contenido en calcio debe ser inferior
a 500 mg/kg.

5. CONSERVACION

La celulosa debe ser conservada en lugares ventilados en embalajes
herméticos al abrigo de substancias volatiles que podria adsorber.
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CUADRO DE VISCOSIDAD INTRINSECA
Viscosidad intrinseca, [nJc, en funcion del valor de la viscosidad relativa,

‘ Mrel

[nJe
| Mrel 0.00 |0.01 0.02 |0.03 |0.04 0.05 |0.06 |0.07 |0.08 |0.09
1,1 0,098 | 0,106 0,110,125 {0,134 0,143 {0,152 |0,161 |0,170 | 0,18
5 0
1,2 0,189 (0,198 |0,20 (0,216 | 0,225 |0,233 |0,242 |0,250 | 0,259 | 0,26
7 8
1,3 0,276 (0,285 |0,29 (0,302 |0,310 |0,318 |0,326 |0,334 | 0,342 |0,35
3 0
1.4 0,358 | 0,367 0,370,383 | 0,391 0,399 | 0,407 {0,414 | 0,422 |0,43
5 0
1,5 0,437 |0,445 |0,45|0,460 |0,468 |0,476 | 0,484 |0,491 | 0,499 |0.50
3 7
1,6 0,515 (0,522 |0,52 0,536 |0,544 |0,551 |0,558 |0,566 | 0,573 |0,58
9 0
1,7 0,587 | 0,595 0,60 (0,608 | 0,615 0,622 {0,629 | 0,636 |0,642 | 0,64
2 9
1,8 0,656 | 0,663 |0,67|0,677 |0,683 |0,690 |0,697 |0,704 |0,710 | 0,71
0 7
1.9 0,723 (0,730 |0,73|0,743 |0,749 |0,756 | 0,762 |0,769 | 0,775 | 0,78
6 2
2.0 0,788 | 0,795 0,800,809 | 0,815 0,821 {0,827 {0,833 10,840 | 0,84
2 6
2.1 0,852 (0,858 |0,86|0,870 |0,876 |0,882 |0,888 |0,894 | 0,900 |0,90
4 6
2,2 0,912 | 0,918 0,92 (0,929 | 0,935 0,94 (0,948 {0,953 |0,959 | 0,96
4 1 5
2,3 0,971 | 0,976 0,98 (0,988 [ 0,994 1,000 | 1,006 (1,011 {1,017 |1,02
3 2
2.4 1,028 {1,033 |1,03|1,044 |1,050 |[1,056 |1,061 |1,067 |1,072 |1,07
9 8
2,5 1,083 (1,089 |1,09|1,100 |1,105 |1,111 |1,116 1,121 |1,126 |1,13
4 1
2,6 1,137 |1,142 |1,14|1,153 |1,158 |1,163 |1,169 |1,174 |1,179 |1,18
7 4
2,7 1,190 {1,195 |1,20|1,205 |1,210 |1,215|1,220 (1,225 (1,230 |1,23
0 5
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2,8 |1,240 |1,245 |[1,25(1,255 [1,260 |1,265 |1,270 |1,275 |1,280 |1,28
0 5
2,9 [1,290 1,295 |1,30(1,305 (1,310 |1,314 1,319 1,324 |1,329 |1,33
0 3
3,0 |1,338 (1,343 1,341,352 1,357 |1,362 |1,367 | 1,371 |1,376 | 1,38
8 1
3,1 |1,386 (1,390 1,391,400 1,405 |1,409 |1,414 |1,418 |1,423 |1,42
5 7
3,2 |1,432 (1,436 |1,44|1,446 |1,450 |1,455 |1,459 | 1,464 |1,468 |1,47
1 3
3,3 |1,477 |1,482 |1,48|1,491 |1,496 |1,500 |1,504 |1,508 |1,513 |1,51
6 7
3,4 |1,521 (1,525 |1,52|1,533 1,537 |1,542 |1,546 | 1,550 |1,554 | 1,55
9 8
3,5 |[1,562 1,566 |[1,57|1,575 1,579 |1,583 |1,587 |1,591 |1,595 |1,60
0 0
3,6 |1;604 1,608 |1,61|1,617 |1,621 |1,625 [1,629 |1,633 |1,637 |1,64
2 2
3,7 |1,646 [1,650 |1,65|1,658 |1,662 |1,666 |1,671 |1,675 |1,679 |1,68
4 3
3,8 |1,687 (1,691 |1,69|1,700 [1,704 |1,708 |1,712 |1,715 |1,719 |1,72
5 3
3,9 |1,727 (1,731 |1,73|1,739 |1,742 |1,746 |1,750 | 1,754 |1,758 | 1,76
5 2
40 |1,765|1,769 |[1,77|1,777 |1,781 |1,785 |1,789 |1,792 1,796 |1,80
3 0
41 |1,804 |1,808 |1,81|1,815|1,819 |1,822 (1,826 |1,830 |1,833 |1,83
1 7
42 |1,841 (1,845 [1,84|1,852 |1,856 |1,859 |1,863 |1,867 |1,870 |1,87
8 4
43 [1,878 (1,882 |1,88|1,889 |1,893 |1,896 |1,900 |1,904 |1,907 |1,91
5 1
4,4 (1,914 |1,918 [1,921,925 1,929 |1,932 (1,936 [1,939 | 1,943 |1,94
1 6
45 (1,950 |1,954 [1.95|1,961 |1,964 1,968 |1,971 |1,975 (1,979 |1,98
7 2
4,6 [1,986 (1,989 |1,99|1,996 |2,000 |2,003 |2,007 2,010 |2,013 |2,01
3 7
4,7 2,020 [2,023 [2,02]2,030 |2,033 2,037 |2,040 | 2,043 [2,047 |2,05
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7 0
4,8 [2,053 (2,057 |[2,06|2,063 2,067 |2,070 |2,073 |2,077 2,080 |2,08
0 3
4,9 |[2,087 (2,000 [2,09|2,097 [2,100 |2,103 (2,107 |2,110 |2,113 [2,11
3 6
5,0 2,119 |[2,122 [2,125 [2,129 |2,132 |2,135 [2,139 |2, |2, |2,148
14 |14
2 |5
5,1 2,151 |[2,154 (2,158 [2,160 |2,164 |2,167 |2,170 |2, |2, |2,180
17 |17
3 |6
5,2 2,183 [2,186 (2,190 [2,192 [2,195 [2,197 |2,200 |2, |2, |2,209
20 |20
3 |6
5,3 2,212 [2,215 (2,218 [2,221 [2,224 |2,227 |2,230 |2, |2, |2,240
23 |23
3 |6
5,4 2,243 [2,246 (2,249 (2,252 [2,255 |2,258 |2,261 |2, |2, |2,270
26 |26
4 |7
5,5 2,273 |2,276 (2,279 [2,282 |2,285 [2,288 |2,291 |2, |2, |2,300
29 |29
4 |7
5,6 2,303 [2,306 2,309 [2,312 [2,315 (2,318 (2,320 |2, |2, |2,329
32 32
4 |6
5,7 2,332 [2,335 (2,338 [2,341 |2,344 |2,347 |2,350 |2, |2, |2,358
35 |35
3 |5
5,8 2,361 [2,364 (2,367 [2,370 |2,373 |2,376 |2,379 |2, |2, |2,387
38 |38
2 |4
5,9 2,390 [2,393 (2,396 [2,400 |2,403 |2,405 |2,408 |2, |2, |2,417
41 |41
1 |4
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6,0 2,419 [2,422 [2,425 [2,428 |2,431 |2,433 |2,436 |2, |2, |2,444
43 |44
9 |2

6,1 2,447 |2,450 [2,453 [2,456 |2,458 |2,461 |2,464 |2, |2, |2.472
46 |47
7 |o

6,2 2,475 |2,478 [2,481 [2,483 |2,486 |2,489 |2,492 |2, |2, |2,500
49 |49
4 |7

6,3 2,503 |2,505 2,508 |2,511 |2,513 [2,516 |2,518 |2, |2, |2,526
52 |52
1 |4

6,4 2,529 [2,532 (2,534 [2,537 |2,540 |2,542 |2,545 |2, |2, |2,553
54 |55
7 |o

6,5 2,555 |2,558 2,561 |2,563 |2,566 |2,568 |2,571 |2, |2, |2,579
57 |57
4 |6

6.6 2,581 |[2,584 (2,587 [2,590 [2,592 |2,595 |2,597 |2, |2, |2,605
60 |60
0 |3

6,7 2,608 |[2,610 (2,613 [2,615 |2,618 |2,620 |2,623 |2, |2, |2,630
62 |62
5 |7

6,8 2,633 |2,635 2,637 [2,640 |2,643 |[2,645 |2,648 |2, |2, |2,655
65 | 65
0 |3

6,9 2,658 [2,660 (2,663 [2,665 |2,668 |2,670 |2,673 |2, |2, |2,680
67 |67
5 |8

7,0 2,683 [2,685 (2,687 [2,690 [2,693 |2,695 |2,698 |2, |2, |2,705
70 |70
0 |2

7,1 2,707 |2,710 [2,712 [2,714 |2,717 |2,719 |2,721 |2, |2, |2,729
72 |72
4 |6

7,2 2,731 [2,733 [2,736 [2,738 |2,740 |2,743 |2,745 |2, |2, |2,752
74 | 75
8 |0

7.3 2,755 |2,757 [2,760 [2,762 |2,764 |2,767 |2,769 |2, |2, |2,776
77 |77
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1 |4

7,4 2,779 |2,781 [2,783 [2,786 |2,788 |2,790 |2,793 |2, |2, |2,800
79 |79
5 |8

7,5 2,802 |[2,805 (2,807 [2,809 [2,812 |2,814 |2,816 |2, |2, |2,823
81 |82
9 |1

7,6 2,826 [2,828 (2,830 [2,833 |2,835 |2,837 [2,840 |2, |2, |2,847
84 |84
2 |4

7.7 2,849 |2,851 2,854 [2,856 |2,858 |[2,860 [2,863 |2, |2, |2,870
86 |86
5 |8

7,8 2,873 |2,875 |[2,877 [2,879 |2,881 |2,884 |2,887 |2, |2, |2,893
88 |89
9 |1

7,9 2,805 [2,898 (2,900 [2,902 [2,905 [2,907 {2,909 |2, |2, |2,915
91 |91
1 (3

8,0 2,918 [2,920 (2,922 (2,924 |2,926 |2,928 [2,931 |2, |2, [2,937
93 |93
3 |5

8,1 2,939 [2,942 (2,944 [2,946 |2,948 [2,950 [2,952 |2, |2, |2,959
95 |95
5 |7

8,2 2,961 [2,963 [2,966 [2,968 |2,970 |2,972 |2,974 |2, |2, |2,981
97 |97
6 |9

8,3 2,083 [2,985 2,987 [2,990 [2,992 (2,994 (2,996 |2, |3, |3,002
99 |00
8 |0

8,4 3,004 |[3,006 |[3,008 [3,010 [3,012 |3,015 |3,017 |3, |3, |3,023
01 |02
9 |1

8,5 3,025 |[3,027 [3,029 [3,031 |3,033 [3,035 [3,037 |3, |3, |3,044
04 |04
0 |2

8,6 3,046 |3,048 |[3,050 [3,052 |3,054 |3,056 |3,058 |3, |3, |3,064
06 |06
0 |2

8,7 3,067 [3,069 [3,071 [3,073 |3,075 [3,077 [3,079 |3, |3, |3,085
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Celulosa microcristalina

08 |08
1 (3
8,8 3,087 |[3,089 [3,092 [3,094 |3,096 |3,098 |[3,100 |3, |3, [3,106
10 | 10
2 |4
8,9 3,108 |3,110 |[3,112 |[3,114 |3,116 |3,118 |[3,120 |3, |3, [3,126
12|12
2 |4
9.0 3,128 |[3,130 |[3,132 [3,134 |3,136 |3,138 |3,14 |3,142 |3,144 |3,14
0 6
9.1 3,148 |3.150 3,152 |3,154 |3,156 |[3,158 |3,16 |3.162 |3,164 |3,16
0 6
9,2 3,168 |3,170 3,172 [3,174 |3,176 |[3,178 |3,18 |3,182 |3,184 |3,18
0 6
9,3 3,188 [3,190 [3,192 [3,194 [3,196 |3,198 |3,20 |3,202 |3,204 |3,20
0 6
9,4 3,208 [3,210 [3,212 |3,214 |3,215 |3,217 |3,21 |3,221 |3,223 |3,22
9 5
9,5 3,227 [3,229 (3,231 [3,233 |3,235 |3,237 |3,23 [3,241 |3,242 | 3,24
9 4
9,6 3,246 |3,248 [3,250 [3,252 |3,254 |3,256 |3,25 |3,260 |3,262 |3,26
8 4
9,7 3,266 |3,268 3,269 [3,271 |3,273 |[3,275 |3,27 |3,279 | 3,281 |3,28
7 3
9,8 3,285 [3,287 [3,280 [3,291 [3,293 [3,295 3,29 |3,298 |3,300 |3,30
7 2
9,9 3,304 |[3,305 |[3,307 [3,309 |3,311 |3,313 3,31 (3,318 |3,320 |3,32
6 1
10 3,32 3,34 3,36 3,37 3,39 3,41 3,43 [3,45 [3,46 |3,48
11 3,50 3,52 3,53 3,55 3,56 3,58 3,60 3,61 [3,63 [3,64
12 3,66 3,68 3,69 3,71 3,72 3,74 3,76 13,77 13,79 [3,80
13 3,80 3,83 3,85 3,86 3,88 3,89 3,90 |3,92 [3,93 |3,95
14 3,96 3,97 3,99 4,00 4,02 4,03 4,04 4,06 |4,07 [4,09
15 4,10 4,11 4,13 4,14 4,15 4,17 4,18 [4,19 |4,20 |4,22
16 4,23 4,24 4,25 4,27 4,28 4,29 4,30 |4,31 |4,33 |4,34
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
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17 4,35 4,36 4,37 4,38 4,39 4,41 4,42 14,43 |4,44 |4,45
18 4,46 4,47 4,48 4,49 4,50 4,52 4,53 |4,54 |4,55 |4,56
19 4,57 4,58 4,59 4,60 4,61 4,62 4,63 |4,64 |4,65 |4,66
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Citrico (acido), monohidrato

CITRICO (ACIDO), MONOHIDRATO
Acido 3-Carboxi-3-hidroxipentanodioico, monohidrato
Acidum citricum
CeHgO7, H20 = 210,1
N° SIN: 330
(Oeno 23/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El acido citrico puede ser utilizado para la acidificacion quimica de los
vinos o por su accion estabilizante particularmente para limitar los
riesgos de quiebras férricas o para el prelavado de placas filtrantes. El
contenido maximo en los vinos puede estar sometido a limites
reglamentarios

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y
conservacion.

3. CARACTERISTICAS

El acido citrico se presenta bajo la forma de cristales incoloros,
translicidos, bastante friables, ligeramente efluorescentes, o bajo forma
de polvo cristalino.

20°C
D =1,542
4°C

El acido citrico funde a 100°C, luego pierde su agua de cristalizacién a
1350C

El acido citrico anhidro funde a 153°C y se descompone por encima de
173°C.

4. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C muy soluble
Alcohol 95% vol. muy soluble
Glicerol muy soluble
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Citrico (acido), monohidrato

Eter etilico 31,5 g/l

La solucion acuosa de acido citrico es inactiva a la luz polarizada.

5. CARACTERISTICAS DE IDENTIDAD

5.1 Verificar la solubilidad total en agua. La solucién del 1 p. 100
(m/v) presenta reaccién acida frente al naranja de metilo. (R).

5.2 En un tubo de ensayo colocar 2 ml de una solucién acuosa de 1 g/I
de acido citrico, 0,5 ml de solucién de sulfato de mercurio(II) (R),
llevar a ebullicidn y afadir unas gotas de solucién de
permanganato de potasio del 2 p. 100 (R). Se forma
inmediatamente un precipitado blanco.

5.3 A 0,1 ml de la solucién acuosa de acido citrico al 10 p. 100 (m/v),

afnadir 1 gota de agua de bromo (R), 3 gotas de acido sulfurico
concentrado (R), 1 gota de solucién saturada de permanganato de
potasio (R). Llevar a ebullicion.
ARadir 2 ml de acido sulfurico concentrado (R), calentar de nuevo
hasta completa disolucién. Dejar enfriar, después introducir 0,1 ml
de solucién de beta-naftol (R). Se desarrolla una coloracion verde.
Con el reactivo sulforesorcinico (R), se obtiene una coloracién rosa
en las mismas condiciones.

5.4 En un tubo de ensayo, colocar 5 ml de cloroformo o de
diclorometano, afiadir 100 a 200 mg de acido citrico. Agitar. Los
cristales o el polvo cristalino debe juntarse en la superficie del
liqguido. En estas condiciones, el acido tartarico se congrega en el
fondo del tubo.

6. ENSAYOS

6.1 Materias extraias
El 4cido debera ser soluble sin residuos en su mismo peso de agua
y en dos veces su peso de alcohol al 95% vol.

6.2 Cenizas sulfiricas
La cantidad de cenizas sulfuricas obtenidas de acuerdo con el
método descrito en el anexo, después de calcinaciéon a 600°C =+
25°C, deberan ser inferiores a 0,5 g/kg.

6.3 Busqueda del acido tartarico

S-COEI-1-CITACI 2



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Citrico (acido), monohidrato

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

A 2 ml de acido sulfurico concentrado (R), anadir 2 gotas de
reactivo sulforesorcinico (R), 2 gotas de la solucién al 10 p. 100
(m/v) de acido citrico y calentar a 150°C. La soluciéon no se debe
colorear de violeta.

Preparacion de la solucién para los ensayos
Preparar una solucién al 10 p. 100 (m/v).

Cloruros

A 0,5 ml de solucion preparada para los ensayos (6.4), anadir 14,5
ml de agua, 5 ml de &cido nitrico diluido al 10 p. 100 (R) y 0,5 ml
de solucién de nitrato de plata al 0,5 p. 100 (R). Después de 15
minutos de reposo en la oscuridad, no se debera observar ninguna
turbidez o ésta debe ser inferior a la de una solucién testigo
preparada como esta indicada en el anexo. (Contenido en cloruros
expresado en acido clorhidrico inferior a 1 g/kg.)

Sulfatos

A 1 ml de la solucién preparada para los ensayos (6.4), afadir 18
ml de agua, 1 ml de acido clorhidrico diluido al 10 p. 100 (R) y 2
ml de solucién de cloruro de bario al 10 p. 100 (R). Después de 15
minutos no se debe observar turbidez o ésta debe ser inferior a la
presentada por un testigo preparado reemplazando la solucidn
para ensayo por 1 ml de acido sulftrico de 0,1 g/l. (Contenido en
sulfatos expresado en acido sulfurico, inferior a 1 g/kg)

Acido oxalico y bario

Neutralizar por adicidon de hidroxido amoénico concentrado (R) 5 ml
de la solucion preparada para los ensayos (6.4), afadir 2 gotas de
acido acético (R) y 5 ml de solucién saturada de sulfato de calcio
(R). No se debe producir ninguna turbidez. (Contenido en oxalatos
expresado como acido oxalico inferior a 0,1 g/kg)

Hierro

A 10 ml de la solucién preparada para ensayos (6.4) afadir 1 ml
de acido clorhidrico concentrado (R) 2 ml de tiocianato de potasio
al 5 p. 100 (R).

Si aparece una solucion roja debera ser inferior a la de una
solucion testigo preparada con 1 ml de solucion de hierro(III) de
0,01 g de hierro por litro (R), 9 ml de agua y las mismas
cantidades de los mismos reactivos (contenido de hierro inferior a
10 mg/kg)

S-COEI-1-CITACI 3



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Citrico (acido), monohidrato

El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de
absorcién atdomica, de acuerdo con el método del “Recueil”.

6.9 Cadmio
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (6.4) buscar el
cadmio de acuerdo con el método indicado en el anexo. (Contenido
de cadmio inferior a 1 mg/kg).

6.10 Plomo
Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.4), medir el plomo
de acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo
inferior a 1 mg/kg).

6.11 Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (6.4) buscar el
mercurio de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido en mercurio inferior a 1 mg/kg).

6.12 Arsénico
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (6.4) buscar el
arsénico de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido de arsénico inferior a 1 mg/kg).

7. CONSERVACION

El acido citrico debe ser conservado en un lugar seco en recipientes
herméticos.
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Cobre (sulfato de), pentahidrato

COBRE (SULFATO DE), PENTAHIDRATO
Sulfato de cobre (II), pentahydrato
CuSO4, 5H20 = 249,68
(Oeno 25/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El sulfato de cobre se utiliza en el tratamiento de los vinos que
presentan “sabores” llamados reductores debidos a la presencia de
sulfuro de hidrégeno o de tioles volatiles.

Los sulfuros de cobre formados precipitan y deben ser eliminados del
vino.

Su utilizacidon esta condicionada a los limites de aportacion de sulfato
cobre pentahidrato y, por otra parte, existen limites legislados para el
contenido de cobre en el vino.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en el caso de mezclas asi como las condiciones de seguridad y
conservacion.

3. CARACTERISTICAS

Cristales azules, poco brillantes en aire seco.

4. COMPOSICION

99% minimo de CuS0O4, 5H>0

5. CARACTERISTICAS DEL PRODUCTO
Punto de fusion: 110°C con pérdida de agua.

La solucién acuosa forma con el hidréxido de amonio (R) un complejo
azul oscuro de tetraammincobre.

La solucion acidificada con acido clorhidrico reacciona con una solucion
de cloruro de bario (R) formando un precipitado blanco de sulfato de
bario.
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CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Cobre (sulfato de), pentahidrato

6. SOLUBILIDAD

Agua a 20°C 286 g/I
Metanol 15,6 g/I

Insoluble en etanol (alcohol a 95% vol).

7. ENSAYOS
7.1 Preparacion de la solucién para los ensayos

Disolver 10 g del producto en 50 ml de agua.

7.2 Aspecto de la solucién para los ensayos

7.3

7.3.1

La solucion para los ensayos debe ser transparente.

Hierro

Poner en un embudo de decantacion 2 ml de soluciéon preparada
para los ensayos (7.1), anadir 8 ml de agua, 10 ml de &cido
clorhidrico 6 M (R) y 10 ml de 4-metilpentan-2-ona, agitar fuerte
durante 3 min. Dejar reposar hasta la separacion de las dos fases,
decantar la fase organica en un segundo embudo de decantacion,
afiadir 10 ml de agua, agitar otra vez fuerte durante 3 min.
Separar la fase acuosa para el ensayo siguiente y proceder de la
forma siguiente:

Afiadir a la fase acuosa 2 ml de la solucion de acido citrico (20
g/100 ml), 0,1 ml de acido tioglicdlico conc. (HS-CH2-COOH) y un
poco de solucion de hidréoxido de amonio 6 M (10 - 10,4 ¢
NH3/100 ml) hasta reaccion alcalina, diluir con agua hasta 20 ml.
Al cabo de 5 min, la muestra no debe presentar mas coloracion
gue la del ensayo efectuado con la solucién de comparacion que se
describe a continuacion (7.3.1).

Preparacion de la solucién comparacion

7.3.1.1 Soluciéon 1 de sulfato (doble) de amonio y de hierro

(II1)

Disolver 0,702 g de sulfato (doble) de amonio y de hierro
(III) en 1,2 ml de acido clorhidrico 6 M y completar hasta
100 ml con agua.
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7.3.1.2 Solucion 2 de sulfato (doble) de amonio y de hierro
(1III)

Tomar 7 ml de la solucién 1 de sulfato (doble) de amonio
y de hierro (III) (7.3.1.1) y completar a 100 ml con agua.

1 ml de solucidn 2 corresponde a 10 ug de Fe(III).

7.3.1.3 Prueba con la solucion de comparacion

La solucién de comparacién debe ser preparada en el
momento de su empleo de la manera siguiente:

Tomar 1 ml de la solucién 2 de sulfato (doble) de amonio
y de hierro (III) (2) y tratarlo de la misma manera que en
el ensayo del producto.

Observacion También es posible dosificar el hierro por
espectrofotometria de absorcion atémica segun el
método descrito en el “Recueil”.

El contenido de hierro debe ser inferior a 100 mg/kg.

7.4 Niquel
Afiadir a la fase acuosa del punto 7.3, 2 ml de acido clorhidrico

conc. (R) y 1 ml de acido nitrico conc. (R). Después de evaporar la
solucién, disolver el residuo en 1 ml de acido nitrico 6 M (R) y 19
ml de agua. Diluir 1 ml de esta soluciéon hasta un volumen total de
10 ml. Tomar 2,50 ml de esta solucién diluida, y afiadir 6 ml de
agua, 5 ml de solucion de bromo (R), 7 ml de solucion de
hidréxido de amonio 6 M y 3 ml de solucién de dimetilglioxima de
100 g/100 ml de etanol al 96% vol. La solucién, al cabo de un
minuto, no debe presentar diferencias en comparacion con el
blanco.

El niquel también puede ser dosificado por espectrofotometria de
absorcién atémica.

El contenido limite de niquel aun se debe fijar.
7.5 Cloruros

Anadir a 25 ml de solucién preparada para los ensayos (7.1) 10 ml
de agua y 8 ml de hidréoxido de sodio 6 M, y calentar la mezcla en
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7.5.1

7.5.2

7.6

un bafo de agua a 100°C hasta que se deposite el precipitado
completamente. Dejar enfriar y diluir con agua hasta 50 ml. Filtrar
y tomar 4 ml del filtrado, afnadir 6 ml de agua y realizar el ensayo
de la manera siguiente: afiadir 1 ml de acido nitrico 6 M (R) y 1 ml
de solucién de nitrato de plata 0,1 M (R). Al cabo de 5 min, agitar
la muestra: ésta no deberd presentar mas turbidez que la del
ensayo testigo efectuado con la solucidén de comparacion (7.5.1).

El contenido de cloruros debe ser inferior a 100 mg/kg.

Preparacion de la solucién de comparacién

Diluir 4 ml de solucion de cloruro de sodio 0,1 M (23,4
ml/100 ml) con agua hasta 100 ml. Corresponde a 142 ug
Cl” y se debe preparar en el momento de su empleo.

Prueba testigo con la solucién de comparacioén.

Tomar 1 ml de la solucién de cloruro de sodio (7.5.1) y
proceder de la misma manera que en el analisis del producto.

Plomo

El ensayo del contenido de plomo se debe realizar sobre la solucion
preparada para los ensayos (7.1), segun el método descrito en el
“Recueil.

El contenido de plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

7.7

7.8

7.9

Mercurio

La dosificacion del mercurio se debe realizar sobre la solucidn
preparada para los ensayos (7.1), segun el método descrito en el
anexo.

El contenido de mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

Arsénico

La dosificacion del arsénico se debe realizar sobre la solucion
preparada para los ensayos (7.1), segun el método descrito en el
anexo.

El contenido de arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

Riqueza
Pesar exactamente 0,5 g del producto, disolverlo en 20 ml de

agua, y afiadir 5 ml de acido acético 6 M y 2 g de yoduro de

s-Co
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potasio. Valorar con una solucién de tiosulfato de sodio 0,1 M en
presencia de almidén (R).

1 ml de solucién de tiosulfato de sodio 0,1 M corresponde a 6,354
mg Cu (II) o, si se expresa el resultado en producto, a 24,97 mg
de CuSO4. 5H20.

8. CONSERVACION

El sulfato de cobre debe ser conservado protegido de la humedad y en
recipientes herméticamente cerrados.
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COLA DE PESCADO
Ichtyocolle
(Oeno 24/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La cola de pescado se prepara con la vejiga natatoria, las agallas y la
carrillada de ciertos peces, especialmente de los esturiones.

Se presenta en hojas transparentes, incoloras o ligeramente
amarillentas, o mas frecuentemente en laminas, con apariencia de
pergamino seco, o bajo forma vermicular o en polvo.

La cola de pescado se infla en el agua y se vuelve opaca. Se disuelve en
agua caliente, acidulada con acido tartarico, dejando como maximo 3 p.
100 de residuo, constituido por membranas. Con 30 a 50 partes de agua
caliente da, después de enfriamiento, un gel incoloro y translicido.

La cola de pescado se presenta también a menudo después de hidrdlisis
parcial, bajo forma de soluciones coloidales, dispuestas para el uso,
estabilizadas por SO,. En este caso debe conservarse en frio, en
recipiente cerrado.

La cola de pescado se utiliza para la clarificaciéon de los vinos blancos y
rosados.

2. ETIQUETADO

La concentracion del producto debe estar indicada en la etiqueta, incluso
en caso de mezclas, asi como las condiciones de seguridad y
conservacion. La fecha limite de utilizaciéon y el contenido en SO, se
mencionaran en la etiqueta.

3. ENSAYOS

3.1 La solucion en agua caliente debe ser sin olor ni sabor
desagradable, de reaccién neutra o ligeramente alcalina. Precipita
con el tanino.
Su pH esta comprendido entre 3,5 y 4 si se ha empleado acido
tartarico para facilitar su disolucion.

3.2 La cola de pescado tratada por una solucion de hidréxido de
potasio (R) debe permanecer transparente y, después de algunas
horas, dar un liquido incoloro, que con el tiempo deja aparecer un
ligero precipitado coposo. En las mismas condiciones, la gelatina
se vuelve opaca, se solubiliza dificilmente y da un precipitado
blanco abundante.
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3.3

3.4

BUsqueda de las sustancias albuminoides. La solucion acuosa no

debe precipitar por adicién de una solucién de sulfato de hierro

(111) (R).

Pérdida por desecacion

3.4.1

3.4.2

3.5

3.6

3.7

Cola de pescado presentada en estado sélido.

En una capsula de silice de 70 mm de diametro, con tapa,
colocar 2 g de cola de pescado. Desecar en estufa a 100-
105°C durante 6 horas. Dejar enfriar con la capsula
abierta en un desecador. Pesar. Sea p la cantidad de
residuo seco; la pérdida de peso no debe sobrepasar 18 p.
100.

Cola de pescado presentada en forma liquida.

En una capsula de silice de 70 mm de diametro, colocar
alrededor de 10 g de solucién coloidal de cola de pescado,
pesar exactamente esta cantidad en capsula abierta,
desecar en un bafio de agua a 100°C durante 4 horas y
terminar la desecacion en estufa a 100-105°C, durante 3
horas.. Dejar enfriar en capsula abierta en el desecador.
Pesar la cantidad de residuo seco, sea p esta cantidad
referida a 100 g de solucion coloidal, el residuo seco debe
alcanzar el 1 p. 100 como minimo.

Todos los limites fijados a continuacion estan
referidos a producto seco.

Cenizas

Incinerar el residuo seco del ensayo 3.4 calentandolo
progresivamente a 600°C en una mufla, después de espolvorear la
cola de pescado con 0,2 a 0,3 g de parafina exenta de cenizas para
evitar que la masa se rebose.

El porcentaje de cenizas no debe ser superior al 2 p. 100.

Preparacion de la solucion para los ensayos

Después de pesadas, disolver las cenizas en 2 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua. Calentar para activar
la disolucion y afadir agua destilada hasta la obtencién de un
volumen igual a 25 veces el peso de la cola de pescado seca. 1 ml
de esta solucion contiene los minerales de 0,04 g de cola de
pescado seca.

Nitrégeno total
Ver el método descrito en el anexo.

s-Co
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El contenido en nitrégeno total debe ser superior a 14 p. 100.

3.8 Hierro
A 10 ml de la solucién preparada para ensayos (3.6), anadir 1 ml
de acido clorhidrico concentrado (R) una gota de permanganato de
potasio al 1 p. 100 (R) y 2 ml de tiocianato de potasio al 5 p. 100
(R).
Si aparece una coloracién roja deberd ser inferior a la de una
solucion testigo preparada con 4,2 ml de solucién de hierro(III) de
0,010 g de hierro por litro, 5,8 ml de agua y las mismas
cantidades de acido clorhidrico concentrado (R) y de tiocianato de
potasio a 5 p. 100.
El contenido de hierro debe ser inferior a 100 mg/kg.
El hierro puede ser medido asimismo por espectrometria de
absorcion atémica, de acuerdo con el método del “Recueil”.

3.9 Arsénico
Sobre la solucidon preparada para los ensayos (3.6) buscar el
arsénico de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido de arsénico inferior a 3 mg/kg).

3.10 Plomo
Sobre la solucidn preparada para los ensayos (3.6), medir el plomo
de acuerdo con el método del “Recueil”. (Contenido en plomo
inferior a 5 mg/kg).

3.11 Mercurio
Sobre la solucién preparada para los ensayos (3.6) buscar el
mercurio de acuerdo con el método indicado en el anexo.
(Contenido en mercurio inferior a 1mg/kg).

4. CONSERVACION

La cola de pescado debe ser conservada en recipientes herméticos; se
indicara la fecha limite de utilizacion.

Las soluciones coloidales deben ser almacenadas a temperaturas
inferiores a 10°C con el fin de evitar una hidrolisis rapida del producto
durante su conservacién.
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DIATOMITA
Kieselguhr
Tierra de diatomeas
(Oeno 10/2002)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Roca sedimentaria constituida esencialmente por cdscaras siliceas de
diatomeas (algas microscépicas unicelulares) fosiles.

Para ser utilizada en enologia esta roca es partida, secada, molida,
depurada por lavado y calcinada a alta temperatura (950 a 1100°C). En
el transcurso de la calcinacion pueden agregarse fundentes alcalinos.
Ella es utilizada al estado pulverulento entre 5 y 40 micrones y se
presenta bajo el aspecto de un polvo rosado para los productos
calcinados, o blanco en el caso de los productos calcinados y activados.
La diatomita es un coadyuvante de filtracién de los mostos y de los
vinos.

La utilizacion de la diatomita hace que sea necesario el uso de una
mascara de proteccion para los trabajadores que estén expuestos a ella.

2. ETIQUETADO

La etiqueta debe mencionar la granulometria, la permeabilidad, las
especificaciones de os documentos de acompafiamiento, asi como las
condiciones de seguridad y de conservacion.

3. ENSAYOS

3.1 Olor y sabor

La diatomita no debe transmitir ni olor ni sabor extrafo al vino.
Poner 2,5 g de diatomita en un litro de vino. Agitar.Dejar reposar
24 horas. Degustar en comparaciéon al mismo vino al cual no se le
haya agregado diatomita.

3.2 Pérdida por desecacion

Colocar en una capsula alrededor de 5 g de diatomita. Poner en
la estufa a 103° + 2°C. Después de dos horas la pérdida de peso
no debe ser superior a 1 p. 100.

3.3 Pérdida en la calcinacién
Llevar el residuo seco obtenido en el punto 3.2 en un horno a
550°C. La pérdida de peso no debe sobrepasar 3 p. 100.
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3.4 Medida del pH.

En un recipiente de 250 ml, poner alrededor de 10 g de diatomita
luego verter lentamente, agitando manualmente, 100 ml de agua
para mojar el producto y obtener una suspensién homogénea.
Agitar de vez en cuando manualmente o con ayuda de un
agitador magnético. Después de 10 minutos, dejar reposar la
suspensién y medir el pH. Las diatomitas calcinadas (rosadas)
tienen un pH comprendido entre 5 y 7,5 y las diatomitas
calcinadas activadas (blancas) tienen un pH comprendido entre 6
y 10,5.

3.5 Productos solubles en los acidos diluidos

Tratar en ebullicion 10 g de diatomita secada con 20 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) y 100 ml de agua. Recoger la
diatomita sobre un filtro sin cenizas y lavar el residuo con 100 ml
de agua destilada. Después de la desecacién a 100-105°C e
incineracion, separado del filtro el residuo insoluble deberd pesar
al menos 9,8 g o sea 98 p. 100 del producto seco.

3.6 Preparacion de la solucion para ensayos

En un frasco de 500 ml, que pueda ser herméticamente tapado,
poner 200 ml de acido citrico de 5 g por litro llevado a pH 3 (R) y
10 g de diatomita. Colocar sobre un agitador magnético y agitar
durante una hora a una temperatura de 20° + 2°C. Dejar reposar
y luego filtrar eliminando los 50 primeros ml de filtrado. Recoger
al menos 100 ml de liquido claro.

3.7 Hierro

En la solucidon para ensayos segun el punto 3.6, proceder a la
dosificacion del hierro segun el método descrito en el Capitulo II.
El contenido en hierro debe ser inferior a 300 mg/kg.

3.8 Plomo

En la solucién para ensayos segun el punto 3.6, proceder a la
dosificacion del plomo segun el método descrito en el Capitulo II.
El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

3.9 Mercurio
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En la solucién para ensayos segun el punto 3.6, proceder a la
dosificacion del mercurio segun el método descrito en el Capitulo
II.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.
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3.10 Arsénico

Sobre 4 ml de la soluciéon para ensayos segun el punto 3.6,
proceder a la dosificacion del arsénico segun el método descrito
en el Capitulo II.

El contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

4. CONSERVACION
La diatomita debe ser conservada en lugares secos y bien ventilados, en
bolsas herméticas al vacio y en locales templados.
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Declaracion de Dinamarca:

“Toda vez que existan diferencias en las especificaciones de pureza, en las definiciones y
en los métodos de analisis entre la OIV y otras organizaciones intergubernamentales
competentes, como el Codex Alimentarius y la Union Europea, Dinamarca cree que todos
los esfuerzos posibles deben ser realizados para identificar la razon por la cual esas
diferencias existen y para intentar aténuar en la medida de lo posible, para evitar la
existencia de reglamentaciones internacionales diferentes sobre un mismo tema
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DICARBONATO DE DIMETILO (DMDC)
Pirocarbonato de metilo
N° SIN =242
C.A.S 004-525-33-1

EINECS 224-859-8

Férmula quimica : C4HeOs
H3C-0-(C=0)-0-(C=0)-0-CHj,

Peso molecular 134,09

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Antiséptico principalmente activo contra las levaduras. Producto de sintesis.

2. ETIQUETADO

Deben ser mencionados en la etiqueta: el nombre « Dicarbonato de dimetilo », el
numero de lote, la fecha limite de utilizacién, la temperatura de almacenamiento
(20 — 30°C) y las consignas de seguridad.

3. CARACTERISTICAS

Liquido incoloro, se descompone en solucién acuosa. Corrosivo para la piel y los
0jos, toxico en caso de inhalacién y de ingestion.
Después de la dilucion, en agua se forma el CO,.que se puede caracterizar.

Punto de fusién: 17 °C.

Punto de ebulliciéon: 172 °C con descomposicion.

Densidad a 20 °C: alrededor de 1,25.

Espectro infrarrojo: absorciéon maxima a 1156 nm y 1832 nm.
4 CARACTERIZACION

4.1 Principio del método

La muestra se mezcla con un exceso de dibutilamina, con la cual reacciona
directamente. El exceso de amina se valora por retroceso con un acido.
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4.2 Aparatos

4.2.1 Vaso de precipitados de 150 mi

4.2.2 Probeta graduada de 100 ml

4.2.3 Pipeta de 20 ml

4.2.4 Electrodo de vidrio / electrodo de referencia
4.2.5 pH metro.

4.2.6 Bureta de émbolo de 20 ml

4.2.7 Agitador magnético

4.2.8 Jeringa desechable de 2 ml

4.3 Reactivos

4.3.1 Acetona pura
4.3.2 Solucién molar de dibutilamina [CgH1gN] = 1 mol/l
Pesar 128 g de dibutilamina, afadir clorobenzeno hasta el enrase del
matraz de 1 litro.
4.3.4 Solucién molar de acido clorhidrico [HCI] = 1 mol/l
Determinar la concentracion por valoracién con carbonato de sodio. Titulo:
t

4.3.5 Carbonato de sodio anhidro, desecado en la estufa a 110°C.
4.4 Modo de operar

Verter alrededor de 70 ml de acetona (4.3.1) en la vaso de precipitados de 150
ml

Introducir con la jeringa desechable (4.2.8) un peso de muestra (precision de + 0,1
mg) de 1,0

a 1,3g (W) en el vaso de precipitados 4.2.1

Afadir exactamente 20 ml de la solucion de dibutilamina (4.3.2) con la pipeta
(4.2.3) y agitar enérgicamente.

4.4 .1 Titular por potenciometria el exceso de amina con el acido clorhidrico
(4.3.4).
Consumo de solucion de HCI = V1 ml.

4.4.2 Realizar un ensayo testigo segun 4.4, pero sin afiadir una muestra.
Consumo de solucion de HCI = V2 ml.
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4.5 Resultado

(V2-V1).t.134,1.100 = (V2-V1).t.13,41 _ 9, dicarbonato de
1000 . W W dimetilo

El contenido en DMDC debe ser superior o egal a 99,8 %.

5. CONTENIDO EN METALES PESADOS (EXPRESADO EN PLOMO), EN
MERCURIO y EN CLORO

5.1 Solucién tampon, pH = 3,5: disolver 6,25 g de acetato de amonio en 6 ml de
agua, anadir 6,4 ml de acido clorhidrico y diluir con agua hasta 25 ml.

5.2 Solucién para ensayos: verter en un matraz Erlenmeyer 5 ml de solucion
tampon, 25,0 g de muestra y alrededor de 15 ml de agua. Dejar la muestra
hidrolizarse durante tres dias agitando de vez en cuando. Transvasar la
solucion a un matraz aforado de 50 ml y completar con agua hasta el enrase.

5.3 Metales pesados
Determinar el contenido en metales pesados segun el método que figura en el
Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional.
El contenido en metales pesados debe ser inferior a 10 ml/kg.

5.4 Mercurio
A partir de la solucion para el ensayo (5.2), determinar el contenido de mercurio
segun el método que figura en el Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.
El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5.5 Cloro
A partir de la solucién para el ensayo 5.2 (diluida 2 veces en relacion al
contenido inicial), determinar el cloro segun el método que figura en el Capitulo
Il del Codex Enoldgico Internacional. El contenido en cloro debe ser inferior a 3
mg/kg.

6. DETERMINACION DEL ARSENICO, DEL PLOMO, DEL MERCURIO Y DEL
CADMIO POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

6.1 Preparacion de la solucion para el ensayo

Para la determinacién del arsénico, del plomo y del cadmio:
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Pesar alrededor de 100 g de muestra con una precision de + 0,1 g en un
vaso de precipitados
Anadir 200 ml de agua y 5 ml de acido sulfurico puro (R) y concentrar en una placa
calefactora hasta la apariciéon de los primeros vapores de acido sulfarico.

Diluir nuevamente la solucién con agua y afiadir 1 ml de acido clorhidrico
puro (R). Verter realizando diversos lavados en el matraz aforado de 50 ml y
completar hasta el enrase.

6.2 Arsénico
A partir de la solucién para el ensayo (6.1) determinar el arsénico segun el

método que figura en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional. El
contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

6.3 Plomo
A partir de la solucién para el ensayo (6.1) determinar el plomo segun el
método que figura en el Capitulo |l del Codex Enolégico Internacional. El
contenido en plomo debe ser inferior a 5mg/kg.
6.4 Cadmio
A partir de la solucion para el ensayo (6.1) determinar el cadmio segun el
método que figura en el Capitulo Il del Codex Enolégico Internacional. El
contenido en cadmio debe ser inferior a 0,5 mg/kg.
7. DETERMINACION DEL CARBONATO DE DIMETILO
El contenido en carbonato de dimetilo debe ser inferior a 0.2 %.
7.1 Principio del método
La concentracién de carbonato de dimetilo se determina por cromatografia en
fase gaseosa. La evaluacion cuantitativa se realiza utilizando metil-
isobutilcetona como patrén interno.
7.2 Aparatos
7.2.1 Cromatégrafo de gases con detector de ionizacion de llama y columna
capilar (de tipo apolar« SE 30 » u otro ; puede también utilizarse una

columna polar de tipo Carbowax 20 M), 50 m x 0,3 mm.

7.2.2 Sistema de adquisicidn de datos.
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7.2.3 Jeringa con aguja de cuarzo de una capacidad de 10 ul y utilizable para
la inyeccion en la columna (inyeccion « on column ») (cf. observacion
7.7).

7.2.4 Vial de 10 ml con tapon de teflon que pueda ser sellado con una
capsula de aluminio cuya parte superior pueda desecharse.

7.3 Patrén interno
Metil-isobutilcetona ultra pura

7.4 Modo operatorio.

7.4.1 Pesar alrededor de 1 g de muestra (con una precision de + 1 mg) W1 mg en
unvial 7.2.4

7.4.2 Anadir una cantidad de patron interno (W2 mg) de metil-isobutilcetona
(7.3) correspondiente a 10 mg/kg después de afnadido (es decir, 10 pl por
ejemplo)

7 .4.3 Sellar el vial, mezclar enérgicamente e inyectar 0,2 pl.

7.4.4 Determinar el area del pico correspondiente al patrén interno (F 2) y el
area correspondiente al carbonato de dimetilo (F 1)

7.5 Resultado

W2 .F1.K.100
F2. W1

= % masa de carbonato de dimetilo

K = Factor de respuesta para el carbonato de dimetilo calculado a partir
de soluciones de referencia de esta sustancia preparadas
preferentemente en DMDC exento de carbonato de dimetilo.
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7.6 Observacion 1

La muestra preparada con el estandar debe ser analizada inmediatamente.

7.7 Observacion 2

Puede producirse una descomposicion parcial del DMDC en contacto con
el metal de las agujas de las jeringas tradicionales.

8. CONSERVACION
El DMDC debe conservarse en recipientes perfectamente herméticos, a
una temperatura comprendida entre 20 y 30°C. Su duracién de
conservacion es de 12 meses.
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DIOXIDO DE CARBONO
Carboénico (anhidrido)
Gas carbodnico
Carbono diéxido
CO0,= 44,01
N° SIN: 290
(Oeno 26/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

El diéxido de carbono se utiliza para las operaciones de "inertizacion"
bajo la forma de gas puro o mezclado con nitrégeno.

2. ETIQUETADO

La naturaleza del gas y su pureza deben estar indicadas en el
etiqguetado, incluso en caso de mezcla, las condiciones de seguridad
también se deben indicar sobre los embalajes.

3. CARACTERISTICAS

El didxido de carbono es un gas incoloro, inodoro; su solucién acuosa
presenta un sabor débilmente acido. A la temperatura de 0°C y presion
de 760 mm de mercurio, 1 | de diéxido de carbono pesa 1,977 g.

A la temperatura de 20°C y una presién de 760 mm de mercurio, 1 | de
agua disuelve 878 ml de didxido de carbono, es decir 1,736 g CO,.

Cuando se introduce una llama en un tubo que contiene didxido de
carbono, la llama se apaga.

Rellenar con didxido de carbono una probeta de 50 ml; agitar con 10 ml
de solucion de hidréxido de bario: se forma un precipitado blanco que es
soluble en acido acético diluido al 10 p. 100 (R) con efervescencia.

4. ENSAYOS

La pureza global del diéxido de carbono debe alcanzar 99 p. 100 en
volumen.

La investigacidon y analisis de impurezas gaseosas se pueden efectuar
por cromatografia en fase gasesosa (método dado en el anexo).

El control del didxido de carbono también puede efectuarse por los
siguientes ensayos quimicos.

S-COEI-1-DIOCAR 1



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Dioxido de carbono

Para las determinaciones descritas a continuacion, los tubos que
contienen didéxido de carbono se deben mantener al menos durante 6
horas, previamente a la extraccion, a temperatura ambiente; los
volumenes a extraer se calculan teniendo en cuenta la temperatura y la
presion en funcion de lo que se indica para 0°C y 760 mm de mercurio.

4.1 Acido sulfuroso y diéxido de azufre

Hacer pasar durante 15 minutos, a velocidad constante, 1000 ml
de diéxido de carbono en 50 ml de agua recién hervida y enfriada
a temperatura ambiente; la alargadera debe tener un orificio de
aproximadamente 1 mm de didmetro y sumergida hasta 2 mm del
fondo del recipiente que contiene el agua, con una altura de 12 a
14 cm. Después de pasar el gas, verter el liquido en un recipiente
A de un comparador y afnadir 0,05 ml de solucién de naranja de
metilo (R). En el segundo recipiente B que contiene 50 ml de agua
recientemente hervida y enfriada, afiadir 1 ml de solucién 0,01 M
de acido clorhidrico, después 0,05 ml de soluciéon de naranja de
metilo (R). El liquido del recipiente A no debe presentar una
coloracién roja mas oscura que la presentada por el liquido del
recipiente B.

4.2 Sulfuro de hidrégeno, fosfuro de hidrégeno, arseniuro de
hidrégeno y materias organicas reducidas
Hacer pasar, en condiciones analogas a las del ensayo anterior
1000 ml de diéxido de carbono en una mezcla de 10 ml de
solucién de nitrato de plata amoniacal (R), 3 ml de hidroxido de
amonio concentrado (R) y 15 ml de agua destilada; no se debe
producir ni enturbiamiento, ni oscurecimiento en comparacién con
una misma solucién testigo a través de la cual no se pasa gas.

4.3 Oxigeno
Atravesar el tapdn de un frasco, para investigar el oxigeno (ver

"Nitrogeno"), con una aguja de 8/10 milimetros para inyecciones
hipodérmicas (tener cuidado de no sumergirla en el liquido) que
servira mas tarde para la evacuacién del gas después del
borboteo. Introducir a continuaciéon una segunda aguja del mismo
diametro que se sumerge en el liquido a través de la cual se hace
pasar el gas carbodnico. Después de un minuto borboteando, no se
debe observar una coloracién apreciable. En presencia de oxigeno,
el liquido vira rapidamente a azul y el color se intensifica con el
tiempo.

4.4 Monéxido de carbono
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4.5

4.6

El limite del contenido en monodxido de carbono es de 10 ul/l,
determinado segun el método del anexo.

Aceite

El limite del contenido en aceite, expresado por la cantidad
absorbida por una trampa adecuada segun el método descrito en
el anexo es de 0,1 mg/I.

Cuantificacion

En un sistema graduado para medidas de gases, invertido en una
cubeta de mercurio o0 en una bureta para gas graduada llena de
mercurio, introducir un volumen aproximadamente de 100 ml de
diéxido de carbono exactamente medido. Sobre la cubeta de
mercurio con la ayuda de una pipeta con el extremo curvado o
bien ejerciendo una presion de mercurio con un dispositivo
adecuado, hacer pasar el gas en un tubo o en un recipiente
absorbente, conteniendo una cantidad suficiente de una solucion
acuosa que contiene 40 g de hidroxido de potasio (R) en 100 ml.
Agitar durante 5 minutos de manera que se asegure un contacto
eficaz entre el liquido y el gas. Hacer pasar de nuevo el gas
liberado del liquido acuoso en el sistema de medida de gases o en
la bureta. Proceder entonces a la lectura del volumen residual a la
misma temperatura y presion que al medir la toma de ensayo.

Poner nuevamente el gas residual en contacto con la solucion
alcalina y verificar, mediante una segunda lectura del volumen
residual, que la absorcién ha sido total. No debe quedar mas de 1
p. 100 de gas no absorbido.

5. CONSERVACION

El didéxido de carbono se conserva en cilindros de acero pintados de gris.
La resistencia de estos cilindros se debe controlar peridédicamente.
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GELATINA

Proteinum ossii
Gelatina
(Oeno 13/2003)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La gelatina es el producto de la hidrolisis parcial del coldgeno contenido
en las pieles, el tejido conjuntivo y los huesos de animales. La misma se
presenta en placas, hojas flexibles, residuos, granos o polvo incoloro o
ligeramente marrén amarillento.

Ciertas gelatinas son intencionalmente hidrolizadas en forma mas
profunda que la gelatina alimentaria habitual, para poder ser
presentadas, ya sea en soluciones coloidales ya preparadas, o en forma
de polvo atomizado soluble en frio. Estos productos no presentan la
caracteristica de producir un gel en contacto con el agua.

La estructura y el punto isoeléctrico de las proteinas de las gelatinas de
pieles de bovinos son diferentes de aquellas provenientes de los huesos
y cueros de cerdos.

Considerando los datos cientificos disponibles y las normas y directivas
internacionales, la gelatina debe provenir de fuentes animales
conformes con las recomendaciones de la Oficina Internacional de las
Epizootias (O.1.E).

Agentes de depuracién y clarificacidon de los vinos, la gelatina reacciona
con los taninos de los vinos o agregados y ciertos cationes, en funcién
de su origen, del procedimiento de extraccion y de su grado final de
hidrdlisis en el momento de su utilizacién en el vino.

A una calidad igual de gelatina, la calidad de la hidrélisis y los diferentes
estadios de hidrdlisis daran productos de comportamientos muy
diferentes a nivel de la clarificacién.

No existe un parametro Unico para caracterizar las gelatinas en razon de
su diversidad.

2. ETIQUETADO

El origen de la gelatina alimentaria de base debe ser indicado, asi como
las condiciones 6ptimas de conservacion, la fecha limite de utilizacion y
la concentracion en SO..
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3. SOLUBILIDAD.

La gelatina alimentaria de base se hincha en el agua fria.

Ella se disuelve en el agua caliente (80 a 90 °C) y la solucion se utiliza
en jalea por enfriamiento.

4. LIMITES Y METODOS DE ENSAYO

4.1 Examen gustativo
La solucién en agua caliente no debe tener ni olor ni gusto
desagradable.

4.2 pH

Determinar el pH en la soluciéon a 1 p. 100 mantenida a 40 °C;

El pH de las soluciones coloidales esta comprendido entre 3 y 4.
El pH de las soluciones preparadas a partir de productos en polvo
0 en granos esta comprendida entre 5y 7.

4.3 Pérdida en la disecacion

4.3.1 Gelatinas presentadas en estado sdlido:

En una capsula de silicio de 70 mm de diametro con tapa, poner
2 g de gelatina. Desecar en la estufa a 100-105°C durante 6
horas. Dejar enfriar en capsula cubierta y en desecador. Pesar. O
sea p g la cantidad de residuo seco ; la pérdida de peso no debe
sobrepasar 15 p 100.

4.3.2 Gelatinas presentadas en estado liquido:

En una capsula de silicio de 70 mm de diametro, poner alrededor
de 10 g de solucién coloidal de gelatina, pesar exactamente esta
cantidad en capsula cubierta, desecar en bafo de agua a 100°C
durante 4 horas y terminar la disecacién en la estufa a 100-
105°C durante 3 horas. Dejar enfriar en capsula cubierta y en
disecador. Pesar la cantidad de residuo seco. Es decir p g esta
cantidad ; llevada a 100 g de solucion coloidal, el residuo seco
debe alcanzar 5 p. 100 como minimo.

Todos los limites fijados aqui arriba se refieren al producto
seco.

4.4 Cenizas

Incinerar el residuo seco del ensayo apartado 4.3 calentandolo
progresivamente a 600°C en un horno de mufla después de
haber espolvoreado la gelatina de 0,2 a 0,3 g de parafina sin
cenizas destinada a evitar el desbordamiento de la masa.
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El indice total de cenizas no debe ser superior a 2,0 p. 100.

4.5 Preparacion de la solucion para ensayos

Después de pesarlas, disolver las cenizas en 2 ml de acido
clorhidrico concentrado (R) y 10 ml de agua. Calentar para
activar la disolucion y agregar agua destilada hasta obtener un
volumen igual a 25 veces el peso de la gelatina seca. 1ml de esta
solucién contiene las materias minerales de 0,04 gr de gelatina
seca.

4.6 Hierro

A 10 ml de solucidon preparada para experimentos (4.5) se
agregan 1 ml de acido clorhidrico concentrado (R), una gota de
permanganato de potasio a 1 p. 100 (R) y 2 ml de tiocianato de
potasio a 5 p. 100 (R).

Si una coloracion roja aparece, la misma debe ser inferior a
aquella de un testigo preparado con 2 ml de soluciéon de hierro
(III) a 0,010 g por litro (R), 5,2 ml de agua y

los mismos volimenes de acido clorhidrico concentrado (R) y de
tiocianato de potasio a 5 p. 100 (R).

El contenido en hierro debe ser inferior a 50 mg/kg).

Es igualmente posible proceder a la dosificacion del hierro por
espectrofotometria de absorcion atémica (ver método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional).

4.7 Cromo

En un matraz erlenmeyer de 50 ml, poner 10 ml de la solucion
preparada para experimentos (4.5), 1 ml de una soluciéon de
persulfato de amonio a 15 p. 100 (R), 0,5 ml de una solucién de
nitrato de plata a 1 p. 100 (R). Calentar y agregar gota a gota
hasta la coloracién rosa persistente del permanganato de potasio
en solucion a 3 p. 100 (R).Poner algunas gotas en exceso y
mantener una ebullicién suave durante 10 minutos. Si durante la
ebullicion la solucion se decolora, agregar permanganato de
potasio. Después de 10 minutos introducir gota a gota el acido
clorhidrico diluido 1/10 (R) hasta la completa decoloracidn.

Después del enfriamiento, transvasar a una matraz aforado de 20
ml. Agregar 2 ml de difenilcarbacida en solucién a 0,05 p. 100 en
el alcohol (R) que esté fresca. Llevar a 20 ml.

Si apareciera una coloraciéon rojo violaceo, la misma debe ser
inferior a aquella obtenida al tratar 4ml de solucién de dicromato
de potasio a 0,001 g de cromo por litro (R) por 2 ml de acido
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sulfdrico a 5 p. 100 (R), 5 ml de agua destilada, agregando,
después de mezclar, 2 ml de solucién de difenilcarbacida a 0,05
p. 100 en el alcohol (R) y llevando a 20 ml.

El contenido en cromo debe ser inferior a 10 mg/kg.

Es igualmente posible proceder al dosificacion del cromo por
espectrofotometria de absorcion atémica (ver método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional).

4.8 Cobre

2,5 ml de la soluciéon preparada para experimentos (4.5), se
ponen en un tubo de ensayo con 7,5 ml de agua, 0,5 ml de
solucién citrica clorhidrica (R), 1 ml de hidréxido de amonio 5 M
(R), 0,5 ml de reactivo al dietilditiocarbamato de sodio (R). Si
una coloracion amarilla aparece, la misma no debe ser mas
intensa que aquella obtenida agregando a 3,5 ml de una solucién
de cobre a 1 mg por litro (R) llevados a 10 ml, los mismos
volumenes de los mismos reactivos.

El contenido en cobre debe ser inferior a 30 mg/kg.

Es igualmente posible proceder a la dosificacion del cobre por
espectrofotometria de absorcion atomica (ver método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional).

4.9 Zinc

A 1,25 ml de la solucion preparada para experimentos (4.5), se
agregan 3,75 ml de agua destilada, 5 ml de solucién tapdén
acetato (R), 1 ml de solucién de tiosulfato de sodio a 25 p. 100
(m/v) (R), 5 ml de solucién de ditizona a 25 mg por litro en el
diclorometano (R). Agitar durante 2 minutos. Separar la fase
organica ; su coloracién debe ser inferior a aquella obtenida al
tratar con los mismos voliumenes de los mismos reactivos 2,5 ml
de solucidon de zinc de 1 mg por litro.(R).

El contenido en zinc debe ser inferior a 50 mg/kg.

Es igualmente posible proceder a la dosificacion del zinc por
espectrofotometria de absorcion atémica (ver método descrito en
el Capitulo II del Codex enoldgico internacional).

4.10 Plomo

En la solucion preparada para experimentos (4.5), efectuar la
dosificacion segun el método descrito en el Capitulo II del Codex
enoldgico internacional o por espectrofotometria de absorcién
atomica
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El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg).

4.11 Mercurio

Efectuar la dosificacidon segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional o por espectrofotometria de
absorcién atémica.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 0,15 mg/kg.

4.12 Arsénico

Efectuar la dosificacion segun el método descrito en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional o por espectrofotometria de
absorcion atémica.

El contenido en arsénico debe ser inferior a 1 mg/kg.

4.13 Cadmio

Efectuar la dosificacion del cadmio segun el método descrito en el
Capitulo II del Codex enoldogico internacional o por
espectrofotometria de absorcidon atomica.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 0,5 mg/kg.

4.14 Dosificacion del nitrégeno total

Efectuar la dosificacion del nitrégeno total segin el método
descrito en el Capitulo II del Codex enoldgico internacional.

El nitrogeno total debe ser superior a 14 p. 100 del peso de la
gelatina seca.

4.15 Dioxido de azufre

Gelatina presentada en forma seca

El didxido de azufre, liberado por un pequefio exceso de acido
fosforico, es llevado a ebullicién bajo reflujo por una corriente de
nitrégeno, oxidado y fijado por una solucién de perdxido de
hidrogeno, y dosificado por acidometria en presencia de azul de
bromofenol, segin el método de referencia del Compendio de los
métodos internacionales de andlisis de los vinos y los mostos,
con una toma de ensayo de 2 g de gelatina sélida y sobre 10 ml
de solucion diluida a 10 p. 100 de gelatina.

El contenido en didxido de azufre no debe ser superior a 50

mg/kg.

Gelatina presentada en forma de solucion coloidal

Las formas liquidas son estabilizadas con SO, y no deben
contener alcohol benzilico ; el contenido en diéxido de azufre no
debe ser superior a 4 g/litro.
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4.16 Urea
Efectuar la dosificacién de la urea segun el método enzimatico de
Boehringer. Contenido inferior a 2,5 g/kg.

4.17 Control bacteriolégico
Proceder como se indica en el Capitulo II del Codex enoldgico
internacional.

Limite : microorganismos viables totales : menos de 104 UFC/g

4.18 Escherichia coli

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Ausencia controlada sobre una muestra de 1 g.

4.19 Salmonelas

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Ausencia controlada sobre una muestra de 25 g.

4.20 Coliformes

Ausencia controlada sobre una muestra de 1 g. Proceder al
recuento tal como se indica en el Capitulo II del Codex enoldgico
internacional.

Ausencia controlada en una muestra de 1 g.

4.21 Esporas de microorganismos anaerobios sulfito-
reductores *
Ausencia controlada en una muestra de 1 g.

4.22 Esporas de Clostridium perfringens *
Ausencia controlada en una muestra de 1 g.

4.23 Estafilococos (Staphylococcus aureus)

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Ausencia controlada en una muestra de 1 g.

4.24 Levaduras

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacidn.
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4.25 Bacterias lacticas totales

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacion.

4.26 Bacterias acéticas

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacion.

4.27 Mohos

Proceder al recuento tal como se indica en el Capitulo II del
Codex enoldgico internacional.

Contenido limite: 10° UFC/g de preparacidn.

5. CONSERVACION

La gelatina sdlida debe ser conservada en recipiente cerrado o en bolsa
impermeable a la humedad en locales templados.

Las gelatinas presentadas en soluciones coloidales prontas para su
utilizacion pueden contener agentes conservadores autorizados en los
vinos y sus concentraciones respectivas deben ser indicadas en la
etiqueta.

* Seglin método a determinar por el grupo de expertos “Microbiologia”
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GOMA ARABIGA
Gumme arabicum
Acaciae gummi
N° SIN: 414
(Oeno 27/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y AMBITO DE APLICACION

La goma llamada arabiga es una exudacion gomosa, endurecida
por el aire, que fluye de forma natural o por incisién del tronco y de las
ramas de Acacia senegal (L. Willdenow) y otras especies de Acacia de
origen africano. Esta constituida por lagrimas esféricas, ovaladas y a
veces irregulares, de un diametro de 1 a 3 cm.

Esta goma arabiga es presentada en forma de polvo o bien en
solucion coloidal.

Producto destinado a mejorar la estabilidad de los vinos en
botella.

La goma arabiga estd constituida por un polisacarido rico en
galactosa y arabinosa y de una pequefa fraccién proteica que le confiere
su poder estabilizador frente a las precipitaciones de las materias
colorantes y las quiebras férricas y cuprosas.

Existen limites concernientes a la dosis de goma arabiga
utilizable en los vinos.

2. ETIQUETADO

La concentracién de las soluciones de goma arabiga y el
contenido en diéxido de azufre deben estar indicadas (existen limites
con respecto al contenido en dioxido de azufre de los vinos), asi como
las condiciones de conservacion.

3. CARACTERISTICAS

Las lagrimas de goma arabiga son mas o menos desmenuzables
rompiéndose en trozos de fractura neta. Las lagrimas enteras presentan
a menudo una pequefa cavidad central.

La goma arabiga en polvo es inodora, insipida y de color blanco o
amarillento de brillo vitreo y trasparente. Se disuelve lentamente en 2
veces su peso de agua y solo deja un pequefio resto de residuos
vegetales. Es insoluble en el alcohol.

La goma ardbiga en solucién es un liquido blanco amarillento,
viscoso, translicido, ligeramente Aacido; precipita abundantemente
cuando se le afiade un volumen igual de etanol.
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4. ENSAYOS
4.1. Pérdida por desecacion

4.1.1. Goma arabiga en polvo

Poner 5 g de goma arabiga en una capsula de silicio de 70 mm de
didmetro y colocarla en una estufa a 100-105°C durante 5 h. La pérdida
de peso no debe ser superior al 15%.

4.1.2. Goma arabiga en solucioén

Poner 10 g de goma arabiga en soluciéon en una capsula de silicio
de 70 mm de didmetro. Colocarla en un bano de agua a 100°C durante
4 h y luego pasarla a una estufa a 100-105°C durante 3 h. La cantidad
de residuo seco debe ser como minimo del 10%.

Los limites fijados a continuacion se expresan sobre el producto
seco.

4.2. Cenizas
Incinerar el residuo seco a 550-600°C. El peso de las cenizas no
debe ser superior al 4%.

4.3. Preparacion de la solucidon para los ensayos

Las cenizas de los 5 g de goma arabiga en polvo o las obtenidas
a partir de un peso de solucién correspondiente a 5 g de goma sdlida
son recuperadas con 2 ml de acido clorhidrico conc. (R) agitando y
calentando en un bafio de agua a 100°C para favorecer la solubilizacién.
Transvasar a un matraz aforado de 50 ml y enrasar a 50 ml con las
aguas de lavado de la capsula de incineracién.

4.4. Hierro

A 10 ml de la solucién preparada para los ensayos segun (4.3),
afladir 1 gota de permanganato de potasio al 1% (R), 1 ml de acido
clorhidrico conc. (R) y 2 ml de tiocianato de potasio al 5% (R). La
coloracién obtenida debe ser inferior a la de un testigo preparado con 6
ml de una solucién de hierro(III) a 10 mg/I (R), 4 ml de agua, 1 ml de
acido clorhidrico conc. (R) y 2 ml de tiocianato de potasio al 5% (R).

El contenido de hierro debe ser inferior 60 mg/kg.
Observacion: también es posible dosificar el hierro por

espectrofotometria de absorcion atémica segin el método
descrito en el “Recueil”.
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4.5. Cadmio
En la solucién preparada para los ensayos (4.3), determinar el
cadmio segun el método descrito en el anexo.

El contenido de cadmio debe ser inferior 1 mg/kg.

4.6. Plomo
En la solucidon preparada para los analisis (4.3), determinar el
plomo mediante el método del “Recueil”.

El contenido de plomo debe ser inferior 5 mg/kg.

4.7. Mercure
En la solucion preparada para los analisis (4.3), determinar el
mercurio segun el método descrito en el anexo.

El contenido de mercurio debe ser inferior 1 mg/kg.

4.8. Arsénico
Mineralizar por el método nitrosulfirico 0,5 g de goma arabiga
seca y determinar el arsénico segun el método descrito en el anexo.

El contenido de arsénico debe ser inferior 3 mg/kg.

4.9. Nitrogeno total

Introducir 5 g de goma arabiga en un matraz de mineralizacion
de 300 ml con 15 ml de acido sulfurico conc. (R) y 2 g de catalizador de
la mineralizacion (R). Continuar la determinacién como se indica en el
anexo.

En el caso de solucibn de goma arabiga, pesar un peso
correspondiente a 5 g de residuo seco, evaporar casi a sequedad y
seguir como se indica en el parrafo anterior.

El contenido de nitrdgeno debe ser inferior 4 g/kg.

El contenido de nitrégeno para la goma de Acacia senegal debe
estar comprendido entre 0,25 y 0,4% (m/m) y para la goma de Acacia
seyal 0,1-0,2 % (m/m).

4.10. Almidon y dextrina

Llevar a ebullicion 20 ml de solucién que contenga 2 g de goma
arabiga seca, enfriar, anadir 0,2 ml de yodo 0,05 M. No debe haber
apariciéon de color azul o pardo-rojizo.

4.11. Tanino
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A 10 ml de solucién que contenga 1 g de goma arabiga seca,
afadir 0,1 ml de sulfato de hierro(III) (R). Se forma un precipitado
gelatinoso pero ni el precipitado ni el liquido sobrenadante deben estar
coloreados de azul oscuro.

4.12. Rotacion especifica
La rotacidn especifica se mide a 589 nm (linea del sodio) y se
relaciona con una solucidon de goma de 1 g/ml en una longitud de 1 dm:

- 26 °< [a]p?™C < - 34°, para la goma de Acacia senegal

40 °< [a]p®© < 50°, para la goma de Acacia seyal

4.13. Salmonelas
Debe haber una ausencia de salmonela en 1 g de muestra segin
el método descrito en el anexo.

4.14. Escherichia coli
Debe haber una ausencia de Escherichia coli en 1 g de muestra
seguln el método descrito en el anexo.

4.15. Productos de hidrélisis
La manosa, la xilosa y el acido galacturénico no deben estar
presentes (determinados por cromatografia).

4.16. Test de la eficacia de la goma arabiga

4.16.1. Principio:

Determinacion de la dosis de goma arabiga necesaria para
impedir la floculacidn de una solucion coloidal de hexacianoferrato(II) de
hierro(III) en medio hidroalcohdlico y con una sal de calcio.

4.16.2. Productos:

Ac. tartarico cristalizado: PM=150,05

Sulfato de potasio purificado (K2S04): PM=174,25

Cloruro de calcio dihidrato (CaClp 2H20): PM=143,03
Cloruro de hierro(III) cristalizado (FeCl3 6H20): PM=270,32
Hexacianoferrato(II) de potasio (K4[Fe(CN)g]): PM=422,4
Ac. metatartrico

Solucion de hidréxido de sodio 1M

Etanol a 95% vol

Solucién de peréxido de hidrogeno de 20 volimenes
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4.16.3. Protocolo:

Solucién de goma arabiga de 5 g/l (A)

Disolver 5 g de goma arabiga en 100 ml de agua destilada y
luego diluir esta solucién 1/10 con agua destilada.

Solucién de hierro(III) de 2,5 g Fe/l (B)

Pesar exactamente 1,21 g de cloruro de hierro(III) y verter en un
matraz aforado de 100 ml. Llenar hasta unos 3/4 del matraz con agua
destilada y afadir 0,1 ml de solucion de perdxido de hidrégeno de 20
voliumenes. Enrasar con agua destilada.

Solucién de cloruro de calcio de 27 g/I (C)
Pesar exactamente 2,7 g de cloruro de calcio dihidrato y
disolverlos en 100 ml de agua destilada.

Matriz hidroalcohdlica (D)

Llenar hasta la mitad, con agua destilada, un matraz aforado de
1 1y disolver en el siguiente orden:

- Acido tartarico: 2,5 g

- K2S04: 1 g (asegurar la disolucién completa antes de afadir el
siguiente)

- Acido metatartrico: 50 mg

- Etanol a 95% vol: 120 ml

- NaOH 1 M: 10 ml

Ajustar el pH de la matriz a 3,5 por adicion de NaOH 1 M (1-2
ml). Homogeneizar y completar con agua destilada hasta 1I.

Solucién de hexacianoferrato(II) de potasio de 12,5 g/l (E)

Pesar exactamente 0,25 g de hexacianoferrato(II) de potasio en
un matraz aforado de 20 ml y completar con agua destilada (esta
solucion debe ser preparada extemporaneamente).

4.16.4. Test:

En el matraz que contiene el litro de la matriz hidroalcohdlica (D),
anadir 2 ml de solucién de hexacianoferrato(II) de potasio (E). Tapar y
agitar. Afadir enseguida 1 ml de solucion de cloruro de hierro(III) (B).
Agitar y dejar en reposo una "2 h: solucién S (color azul).

Verter en una serie de tubos de ensayo (capacidad > 50 ml)
voliumenes crecientes de solucién de goma de 5 g/l (A): 0 - 0,25 - 0,5 -
0,7-10-125-15-1,75-2,0-2,5- 3,0 ml. Estos volUmenes
corresponderan a concentraciones finales de goma arabiga de 0 - 25 -
50-75-100-125-150- 175 - 200 - 250 y 300 mg/I.
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Repartir enseguida en cada tubo 50 ml de soluciéon S. Agitar y
dejar reposar 5 min.

Verter enseguida en cada tubo 1 ml de soluciéon de cloruro de
calcio (C). Tapar y agitar.

Almacenar los tubos, protegidos de la luz, a temperatura
ambiente (z 25°C).

Lectura al cabo de 3 dias :

El tubo testigo presenta un depdsito azul intenso con un
sorbrenadante practicamente incoloro. Este depdsito sera mas o menos
importante en los siguientes en funcion de la eficacia y la dosis de
goma afiadida. Habra un tubo a partir del cual la solucién sera de color
homogéneo sin ninglin depdsito azul en la base. Este correspondera a la
dosis en mg/l de goma arabiga eficaz a utilizar en los vinos.

5. CONSERVACION

La goma arabiga sélida, si se almacena protegida de la humedad
en un embalaje cerrado y en locales templados, tiene un periodo de
conservacion muy largo. En cambio las soluciones tienen una vida
limitada segun de la presencia de didéxido de azufre.
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HUEVO (ALBl'JMINA DE)
Ovalbumine
Albumen ovi

(Oeno 32/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y AMBITO DE APLICACION
La albumina de huevo, obtenida por desecacion de claras

de huevos frescos, se presenta bajo la forma de polvo blanco, fino, muy
ligero, no totalmente soluble en agua, pero soluble en soluciones
alcalinas.

La albumina de huevo se utiliza como agente de encolado en la
clarificaciéon de los vinos.

La albumina de huevo se presenta en forma de polvo o “spray”, y
también puede ser utilizado directemente el albumen de huevos frescos.

La albdmina de huevo es precipitada por el tanino. En general,
hacen falta 2 g de tanino puro para precipitar 1 g de albumina de huevo.

2. ETIQUETADO
Las condiciones de conservacién, de higiene y de seguridad
deben estar indicadas en la etiqueta asi como la fecha de caducidad.

3. CARACTERIZACION
3.1. Preparacion de una solucion a 10 g/l y caracteres

3.1.1. Preparar una solucion 10 g/l de albumina de huevo en
agua disolviendo el polvo progresivamente con adicion de pequefias
cantidades de agua. Esta solucibn no debe tener gusto u olor
desagradable.

Dicha solucién a un pH entre 6,5 y 7, presenta abundante
espuma por agitaciéon y se coagula por el calor en presencia de sales
neutras.

La albumina de huevo es precipitada de sus soluciones por el
sulfato de amonio disuelto hasta saturacion, por el acido nitrico y por el
alcohol.

3.1.2. En el caso de albumina de huevo fresco, el pH estara
comprendido entre 9 y 9,5.

3.2 Investigacion de goma, dextrina y gelatina
A 10 ml de la solucién de 10 g/l (3.1), afadir 0,5 ml de acido
nitrico conc. (R), calentar a 50-60°C formandose un precipitado, dejar
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enfriar y filtrar. El filtrado debe ser incoloro y limpido, no debe
colorearse por adicion de una solucidn yodo-yodurada (R) y no debe
formarse un anillo opalescente cuando se adiciona suavemente y sin
mezclar 5 ml de alcohol del 95% vol a 5 ml del filtrado,.

3.3. Pérdida por desecacion

En una capsula de silicio de 70 mm de didmetro con tapadera,
introducir 2 g de albumina de huevo. Desecar en la estufa a 100-105°C
durante 6 h. Dejar enfriar la capsula abierta en un desecador. Pesar.
Sea p el peso del residuo seco, la pérdida de peso no debe depasar el
10%.

En el caso de albumina de huevo fresco, el extracto seco real
debe estar comprendido entre el 11 y 12%.

Todos los limites fijados en los ensayos siguientes se ha de
expresar sobre el producto seco.

3.4. Cenizas
Incinerar el residuo seco del ensayo 3.4 calentindolo progresivamente a
600°C en la mufla después de haber espolvoreado la albumina de huevo con
0,2-0,3 g de parafina sin cenizas para evitar el desbordaminento de la masa
durante la calcinacion.

El porcentaje de cenizas no debe ser superior a 6,5 %.

3.5. Nitrogeno total
Determinar segun el método descrito en el anexo.
El contenido de nitrégeno total debe ser superior al 12%.

4. ENSAYOS

4.1. Preparacion de la solucidon para los ensayos

Después de pesar las cenizas, disolverlas en 2 ml de &acido
clorhidrico conc. (R) y 10 ml de agua. Para facilitar la disolucién calentar
y afadir agua destilada hasta 50 ml. 1 ml de esta solucién contiene las
materias minerales de 0,04 g de albumina de huevo seca.

4.2. Metales pesados

A 10 ml de la solucidn preparada para los ensayos (4.1), afiadir 2
ml de solucion tampdn pH 3,5 (R) y 1,2 ml de reactivo de tioacetamida
(R). No debe producirse ningun precipitado. Si aparece una coloracién,
ésta debe ser inferior a aquella que presenta el testigo preparado como
se indica en el anexo.
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El contenido de metales pesados expresados en plomo debe ser
inferior a 10 mg/kg.

4.3. Arsénico

A partir de la solucion preparada para los ensayos (4.1), dosificar
el arsénico segun el método que figura en el anexo.

El contenido de arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg.

4.4. Plomo

A partir de la solucion preparada para los ensayos (4.1), dosificar
el plomo segln el método que figura en el “Recueil”,

El contenido de plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

4.5 Mercurio

A partir de la solucion preparada para los ensayos (4.1), dosificar
el mercurio segun el método que figura en el anexo.

El contenido de mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg.

5 CONSERVACION

La albumina de huevo debe ser conservada en embalajes que
aseguren una proteccion eficaz contra la humedad y las contaminaciones
exteriores, y en locales templados.
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LEVADURAS SECAS ACTIVAS (L.S.A.)
(Oeno 16/2003)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Las levaduras son utilizadas para la inoculacion de los mostos o de los
vinos.

El indice de inoculacion se deja a criterio del usuario.

Las levaduras utilizadas deben haber sido aisladas de las uvas, de los
mostos o de los vinos o de los cultivos derivados del cruzamiento de
estas mismas levaduras (cultivos madre originales) que deben ser
conservados en condicion de estabilidad genética. La obtencién y la
utilizacién de levaduras enoldgicas genéticamente modificadas (0.G.M.)
deben nager sido objeto de la autorizacion previa de una autoridad
competente.

2. ETIQUETADO

Deben figurar en la etiqueta:
- El nombre del género y de la especie, asi como la referencia a la
cepa, atribuida por un organismo oficial de registro de
microorganismos o por instancias internacionales, el origen y el
seleccionador de la cepa y eventualmente el autor que la aislo.
- Las instrucciones de utilizacion o el método de reactivacion y los
eventuales aditivos preconizados por el fabricante.
- La cantidad de células revivificables por gramo (UFC determinado
segun anexo) de polvo garantizada por el fabricante, la pérdida de
vitalidad por mes de conservacidn en las condiciones de temperatura,
de humedad y de aereacién definidas, el nUmero de lote asi como la
fecha limite de utilizacién y las condiciones de conservacion.
- La indicacién de que las levaduras han sido obtenidas por
modificaciones genéticas y el caracter que ha sido modificado (si es el
caso).

3. CARACTERISTICAS
Se presentan en forma de granulos redondos o vermiculados obtenidos
por secado de un cultivo concentrado de levaduras.
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4. LIMITES Y METODOS DE ENSAYO

4.1 Humedad

Medida por la pérdida de peso de 5 g de producto, secado a 105 °C
hasta peso constante (alrededor de 3 horas).

El contenido maximo debe ser inferior a 8 %.

4.2 Metales pesados

Proceder a la dosificacion segin el método que figura en el Capitulo
II del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 10 mg/kg de materia seca,
expresado en plomo.

4.3 Plomo

Proceder a la dosificacion segin el método que figura en el Capitulo
IT del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 5 mg/kg de materia seca.

4.4 Mercurio

Proceder a la dosificacion segin el método que figura en el Capitulo
II del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 1 mg/kg de materia seca.

4.5 Arsénico

Proceder a la dosificacion segiin el método que figura en el Capitulo
IT del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 3 mg/kg de materia seca.

4.6 Cadmio

Proceder a la dosificacidon segun el método que figura en el Capitulo
IT del Codex enoldgico internacional.

El contenido debe ser inferior a 1 mg/kg de materia seca.

4.7 Micotoxinas!

4.8 Levaduras revivificables

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional (método en anexo a la presente
resolucion).

El contenido debe ser superior o igual a 10*° UFC/g.

! Punto a estudiar ulteriormente por la Subcomisién de los métodos de
analisis y de apreciacion de los vinos.
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4.9 Levaduras de una especie diferente de la cepa indicada
Proceder al recuento segin el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucién).

El contenido debe ser inferior a 0,01% de las levaduras totales
revivificables.

4.10 Mohos

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucion).

La cantidad debe ser inferior a 10® UFC/g de polvo.

4.11 Bacterias lacticas

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucion).

La cantidad debe ser inferior a 10* UFC/g

4.12 Bacterias acéticas

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucion).

La cantidad debe ser inferior a 10° UFC/g.

4.13 Salmonellas

Proceder al recuento segin el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucién).

La ausencia debe ser controlada sobre una muestra de 25 g

4.14 Pseudomonas aeruginosa’

4.15 Escherichia coli

Proceder al recuento segun el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucion).

La ausencia debe ser controlada sobre una muestra de 1 g.

2 Punto a estudiar ulteriormente por el grupo de expertos
« Microbiologia del vino »
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4.16 Estafilococos

Proceder al recuento segin el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional. (método en anexo a la presente
resolucién).

La ausencia debe ser controlada sobre una muestra de 1 g.

4.17 Coliformes

Proceder al recuento segin el método que figura en el Capitulo II
del Codex enoldgico internacional (método en anexo de la presente
resolucién).

La cantidad debe ser inferior a 10 UFC/g.

5. ADITIVOS
Los aditivos deben ser conformes a las reglamentaciones en vigor.

6. CONSERVACION

No conservar en acondicionamiento abierto ni/o a temperaturas
superiores a 10 °C.

Las condiciones de conservacion seran diferentes segin los modos de
preparacion y de acondicionamiento.

En todos los casos, respetar las prescripciones del fabricante.
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LISOZIMA
Muramidasa
N° SIN :1105 (enzima 3.2.1.17)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La lisozima (Clorohidrato de Lisozima) es extraida de la clara de huevo de gallina
comestible. Es utilizado como inhibidor del crecimiento de las bacterias. Puede ser
utilizada en los mostos y los vinos. La dosis a utilizar es limitada.

La lisozima no contiene ni substancias, ni microorganismos ni actividades
enzimaticas colaterales que pueden:

- ser nocivas para la salud,

- ser nocivas para la calidad de los productos tratados,

- llevar a la formaciéon de productos indeseables, o favorecer la intervencion de
fraudes.

2. ETIQUETADO
La concentracién del producto debe ser indicada en la etiqueta, asi como también
las condiciones de seguridad, de conservacion y la fecha limite de utilizacion.

3. COMPOSICION

Es un polipéptido natural constituido por 129 aminoécidos : 21 acidos asparticos, 5
acidos glutamicos, 12 alaninas, 11 argininas, 8 cisteinas, 3 fenilalaninas, 12
glicocolas, 6 isoleucinas, 1 histidina, 8 leucinas, 6 lisinas, 2 prolinas, 2 metioninas,
10 serinas, 3 tirosinas, 7 treoninas, 6 triptofanes y 6 valinas.

Tiene un peso molecular de 14.700 Daltons.

Su contenido en agua debe ser igual o inferior a 6 %.

4. CARACTERES
Se presenta en forma de polvo cristalino, blanco, inodoro, de un sabor azucarado.

5. SOLUBILIDAD
La lisozima es soluble en el agua e insoluble en los solventes organicos.

6. MARCAS DE IDENTIDAD

Una solucién acuosa a 2 % debe presentar un pH comprendido entre 3,0 y 3,6.
Una solucion acuosa que contiene 25 mg/100 ml presenta un maximo de
absorcién a 281 nm y un minimo a 252 nm.
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7. ACTIVIDAD ENZIMATICA

Su actividad enzimatica puede hidrolizar la relacion [3-(1-4) entre el acido N-
acetilmuramico y N-acetilglucosamina de las paredes celulares de las bacterias
Gram-positivas.

La concentracion minima de la lisozima es igual a 95 %. No existe actividad
enzimatica secundaria.

8. FUENTE DE LA ENZIMA Y MODO DE PRODUCCION

La enzima es extraida de la clara de huevo de gallina comestible por un
procedimiento de separacion sobre resina permutadora de iones.

La pureza microbiolégica garantiza la seguridad para su utilizacién en el campo
alimentario.La clara de huevo utilizada para la preparacién de la enzima es
compatible con los parametros establecidos por los organismos de control y es
tratada en conformidad con las practicas de higiene de la fabricacion.

9.SOPORTES DILUYENTES , AGENTES DE CONSERVACION Y ADITIVOS.
No existe agente de conservacion puesto que la forma cristalina asegura la
estabilidad.

10. EXPERIMENTOS

10.1 Cenizas sulfaricas
Determinada como se indica en anexo, la cantidad de cenizas sulfuricas
de la lisozima no debe ser superior a 1,5 p. 100.

10.2 Nitrégeno total
Determinada como se indica en anexo, la cantidad de nitrégeno total debe
estar comprendida entre 16,8 et 17,8% sobre materia seca.

10.3 Preparacion de la solucién para experimentos
Disolver 5 g de lisozima en 100 ml de agua.

10.4 Metales pesados

A 10 ml de solucién preparada para experimentos (10.3), agregar 2 ml de
solucion tampon pH 3,5 (R), 1,2 ml de reactivo a la tioacetamida (R).
Ningun precipitado debe producirse. Si una coloracién marrén aparece,
ella debe ser inferior a aquella presentada por el testigo preparado como
se indica en anexo (Contenido en metales pesados, expresado en plomo,
inferior a 10 mg/kg).

10.5 Arsénico

En 2 ml de solucién preparada para experimentos (10.3),buscar el
arsénico por el método indicado en anexo. (Contenido en arsénico inferior
a 1 mg/kg).
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10.6 Plomo

A partir de la solucion preparada para experimentos (10.3) dosificar el
plomo segun el método descrito en el Compendio. (Contenido en plomo
inferior a 5 mg/kg).

10.7 Mercurio

A partir de la soluciéon preparada para experimentos (10.3) dosificar el
mercurio segun el método descrito en anexo (Contenido en mercurio
inferior a 1 mg/kg)

10.8 Contaminantes biolédgicos
Determinacion efectuada segun el método descrito en anexo.

Bacterias totales inferior a 10° UFC por g de preparacion

Coliformes max. 10 p g de preparacion

Escherichia coli ausencia verificada sobre una muestrade 1 g

St. aureus ausencia verificada sobre una muestrade 1 g

Salmonellas ausencia verificada sobre una muestra de 25 g

Levaduras contenido limite 10 UFC por g de preparacion

Bacterias lacticas

totales contenido limite : ausencia verificada sobre una
muestra de 10 g de préparation

Bacterias acéticas contenido limite 10° UFC por g de preparacion

Moho contenido limite 10°UFC por g de. preparacién

11. DETERMINACION DE LA ACTIVIDAD DE LA LISOZIMA EN EL VINO
(Determinacion turbidimétrica)

11.1 Principio.

El procedimiento analitico es el establecido por FIP (1997), con las
modificaciones aportadas por FORDRAS. El método se basa en los
cambios de la turbiedad de una suspension de Micrococcus luteus ATCC
4698 inducidos por la accion litica de la lisozima.

En condiciones normales de experimentacion, los cambios mencionados
aqui arriba son proporcionales a la cantidad de lisozima en el medio.

11.2 Substrato

Hacer una suspension (40 - 60 mg) de Micrococcus luteus ATCC 4698
(Boehringer) en polvo en algunos ml de solucién tampén fosfata M/15 pH
6,6 (+ 0,1), para obtener una suspension homogénea y completar a 100 ml
con el mismo tampodn (utilizar la agitacion magnética o un bafio
ultrasoénico ; no utilizar un agitador electromagnético).

La cantidad exacta de Micrococcus luteus a extraer depende del tipo de
espectrofotometro utilizado.
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Preparar un control con 5 ml de tampén y 5 ml de suspensién de
Micrococcus luteus y medir la absorbancia de esta suspension con ayuda
de un espectrofotdbmetro a 540 nm contra una suspensién de control
fosfatada. La absorbancia no debe ser inferior a 0,800.

Si la lectura no correspondiera a lo descrito, se debe adaptar el contenido
de Micrococcus luteus en la suspension y medir la absorbancia deseada.

N.B.: Con un espectrofotometro sensible los valores de absorbancia de la
solucién dada aqui arriba son de 0,800 — 0,900. Aparatos menos sensibles
dan una absorbancia inferior con esta misma suspension (0,500 — 0,600).
En este caso no se debe aumentar la cantidad del substrato para obtener
los valores iniciales de absorbancia de 0,800 — 0,900 dado que la
reproductibilidad y la linearidad de la dosificacion no son fiables.

11.3 Preparacion de la solucién standard

11.3.1 Disolver en agua unos 50 mg de clorohidrato de lisozima, pesar
exactamente y completar a 100 ml en un matraz aforado.

11.3.2 Diluir 5 ml de la solucién 11.3.1 con agua hasta 50 ml.

11.3.3 Diluir 2 ml de esta solucién con un tampon fosfato M/15 hasta 100
ml para obtener una solucién a 1 mg /I de lisozima (solucion estandar).

11.4 Solucién a analizar

En relacién con la concentracion supuesta de la lisozima, diluir la muestra
de vino con el tampoén fosfato M/15 con la finalidad de obtener la misma
concentracion que la solucién estandar (1 mg/l).

11.5 Procedimiento
Preparar las soluciones siguientes en tubos de ensayo de 180 x 80 mm.

Solucién estandar y a Tampoén M/15 Concentracion en
analizar lisozima
2,0 ml 3,0ml 0,4 mg/l
2,8 ml 2,2 ml 0,56 mg/l
4,0 ml 1,0 mi 0,8 mg/l

Se aconseja repetir cada dilucion tres veces para la solucion estandar asi
como aquella a analizar.

Preparar dos tubos de ensayo con 5 ml de tampén como testigo de la
solucién de Micrococcus luteus. Utilizar el primer tubo testigo al principio y
el segundo al final del experimento.

Al cabo de 30 segundos exactamente, agregar en cada tubo de ensayo 5
ml de suspensién de Micrococcus luteus, que debe ser mantenida en
agitacion manual para evitar el decantamiento. Agitar al Vortex los tubos y
sumergirlos exactamente 12 minutos en un bafo de agua a 37°C (+ 5°C).
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Las cantidades finales de lisozima contenidas en los tubos seran 0,2 —
0,28 — 0,4 mgl/l.

Después de la incubacién, extraer a 30 segundos de intervalo los tubos en
el mismo orden en el que fueron agregados al bafio de agua.

Agitar y leer la absorbancia con un espectrofotometro a 540 nm para el
vino blanco y a 740 nm para el vino tinto contra un testigo de tampodn.
Normalmente, el experimento es aceptable cuando la diferencia entre los
valores de absorbancia de los dos tubos de ensayo testigos es inferior a
5%.

11.6 Calculo

Con los valores obtenidos, preparar una curva estandar, indicando en
orden los valores medios de absorbancia para cada concentracién de la
solucién estandar y en abscisa las concentraciones en lisozima sobre una
escala logaritmica.

Anotar los resultados obtenidos en las diluciones de la solucion a analizar.
Trazar dos lineas rectas : una entre los puntos obtenidos para la solucion
estandar y la otra entre los puntos de la solucién a analizar. Las dos lineas
deben ser paralelas, si no, la dosificacion es incorrecta.

Trazar luego una linea paralela al eje de las abscisas de manera tal que
corte las dos lineas rectas aproximadamente a la mitad del limite extremo
de la dosificacion.

A dos puntos de interseccion, corresponden dos concentraciones sobre la
abscisa (Cg concentracion de la curva estandar- C, concentracion de la
curva de la solucién a analizar).

Calcular la actividad como sigue:

Concentracion de la lisozima (ug/ml) = G4 x D
Cx

o

Cst = concentracion de la solucién estandar

Cx = concentracion de la solucién a analizar

D = factor de dilucion

12. DETERMINACION DE LA LISOZIMA EN EL VINO (Determinaciéon par
HPLC)

La lisozima residual puede ser dosificada por HPLC segun el método descrito en el
Compendio sobre Métodos Internacionales de Mostos y Vinos.

13. CONSERVACION
La lisozima debe ser conservada a temperatura normal en recipiente cerrado
herméticamente y al abrigo de la humedad.

14. BIBLIOGRAFIA
FIP (1997), Pharmaceutical Enzymes, A.Lowers et S.Scharpe ed. 1997, vol. 84
pages 375/379.
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TROZOS DE MADERA DE ROBLE
(Eno 3/2005)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Trozos de madera de roble utilizados para la elaboracion de los vinos y
para trasmitir al vino ciertos constituyentes provenientes de la madera
de roble en las condiciones establecidas por la reglamentacion.

Los trozos de madera deben provenir exclusivamente de las especies de
Quercus

Pueden dejarse al natural o pueden ser tostados de manera calificada
como ligera, media o fuerte, pero no deben haber sufrido combustién,
incluida la superficie, no deben ser carbonosos ni friables al tacto.

No deben ser adicionados de ningun producto destinado a aumentar su
poder aromatizante natural o sus compuestos fendlicos extraibles.
Igualmente, dichos trozos de madera no deben haber sufrido ningun
tratamiento quimico, enzimatico o fisico aparte del tostado.

2. ETIQUETADO

La etigueta debe mencionar el origen varietal de roble y la intensidad del
eventual calentamiento, las condiciones de conservacion y las consignas
de seguridad.

3. DIMENSIONES.

La dimensidon de estas particulas debe ser tal que al menos 95 % en
peso sean retenidas en el tamiz cuyas mallas sean de 2 mm (es decir 9
mesh).

4. PUREZA
Los trozos de madera de roble no deben liberar substancias en
concentraciones que pudieran acarrear eventuales riesgos para la salud.

5. CONSERVACION
Los trozos de madera de roble deben ser conservados en locales
suficientemente secos exentos de
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MADERAS DE LOS RECIPIENTES DESTINADOS A CONTENER VINO
(ENO 4/2005)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Maderas de los recipientes utilizados en la elaboracion, la conservacion o
el transporte de los vinos.

Las piezas de madera deben proceder exclusivamente de las especies
reconocidas como aptas para conservar el vino (castafo, roble)

Pueden dejarse al natural o pueden ser tostados de una manera
calificada como ligera, media o fuerte, pero no deben haber sufrido
combustién, incluida la superficie, y no deben ser carbonosas ni friables
al tacto.

No se les debe afadir ningun producto para aumentar su poder
aromatico natural ni sus compuestos fenodlicos extraibles.

No deben haber sufrido ningun tratamiento quimico, enzimatico o fisico
aparte del tostado si se trata de recipientes nuevos.

Si han sido objeto de tratamientos quimicos o fisicos, en particular para
la limpieza de los recipientes ya utilizados, debe comprobarse la
absoluta inocuidad de dichos tratamientos para materiales en contacto
con los alimentos y, en particular, que se ha realizado un lavado
suficiente para eliminar cualquier resto de algunos productos no
autorizados en el vino.

2. MARCADO Y/O DOCUMENTO DE ACOMPANAMIENTO DEL
RECIPIENTE

El marcado o el documento de acompafiamiento del recipiente deben
mencionar el origen de la o las especies botanicas de la madera, la
intensidad del eventual calentamiento y las instrucciones de seguridad.

3. PUREZA
Los recipientes de madera no deberan liberar substancias en
concentraciones que pudieran acarrear eventuales riesgos para la salud.

4. CONSERVACION

Los recipientes de madera deben lavarse antes de su primer uso
y conservarse después en condiciones higiénicas apropiadas para evitar
cualquier desarrollo de microorganismos indeseables cuando

ES-COEI-1-MADREC 1



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Manoproteinas de levaduras

MANOPROTEINAS DE LEVADURAS
(Oeno 26/2004)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION
Las manoproteinas se extraen de las paredes celulares de levaduras
Saccharomyces cerevisiae por métodos fisico-quimicos o enzimaticos.
Las manoproteinas tiene diferentes estructuras segun su masa molecular,
su grado y tipo de glicosilacion y su carga. Segun su modo de extraccion, poseen
diferentes actividades de estabilizacion tartrica y/o proteica en los vinos.

2. ETIQUETADO
La etiqueta debe indicar el campo de aplicacion (estabilizacion tartrica y/o
proteica de los vinos), las condiciones de seguridad y de conservacion, asi como
la fecha limite de utilizacion.
Para las preparaciones en solucion, tanto la concentracion en
manoproteinas como el contenido de diéxido de azufre, deben indicarse .

3. CARACTERIZACION

3.1 — Las manoproteinas se presentan ya sea bajo una forma de polvo
generalmente microgranulado de color blanco o beige, inodoro, o en solucion
coloidal de color amarillento, traslucido.

3.2 — Las manoproteinas son solubles en agua e insolubles en etanol. En
solucién precipitan cuando se agrega un volumen de etanol.

3.3 — Poder rotatorio

El poder rotatorio especifico se mide a 589 nm (linea D del sodio) en relacion
a una solucion de manoproteinas de 10 g/l bajo un camino éptico de 1dm.

Ciertas manoproteinas cuyo poder rotatorio [a]p™ © estd comprendido entre
80°y 150° se distinguen de la goma arabiga cuyo poder rotatorio es inferior a 50°.

Otras preparaciones pueden diferenciarse solamente por la composicion
centesimal de azucares (ver punto 4.12).

4. ENSAYOS
4.1 Pérdida en la desecacion
4.1.1 Manoproteinas en polvo :
Poner 5 g de manoproteinas en una capsula de silice de 70 mm de

diametro. Colocar en una estufa a 100-105°C durante 5 horas. La pérdida de
peso no debe ser superior a 15 p.100.
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4.1.2 Manoproteinas en solucion :

Colocar 10 g de solucion de manoproteinas en una capsula de silice de 70
mm de diametro. Poner sobre un bafio de agua a 100°C durante 4 horas,
luego colocar en una estufa a 100-105°C durante 3 horas. La cantidad de
residuo seco debe ser de al menos 10 p. 100.

Los limites fijados a continuacion se refieren al producto seco.

4.2 Cenizas
Incinerar el residuo seco a 550-600°C. El contenido de cenizas debe ser
inferior a 8 p.100.

4.3 Preparacién de la solucién para el ensayo
Preparar una solucion de manoproteinas de 10g/l en agua.
En el caso de solucion de manoproteinas, pesar un peso correspondiente a 5
g de residuo seco, evaporar casi a sequedad y luego disolver nuevamente 10
g/l en agua.

4.4 Metales pesados
Sobre la solucion preparada para el ensayo (4.3) determinar el hierro segun el
método descrito en el Capitulo Il del Codex enoldgico internacional.
El contenido expresado en plomo debe ser inferior a 30 mg/kg.

4.5 Plomo
Sobre la solucion preparada para el ensayo (4.3) determinar el plomo segun el
método descrito en el Capitulo 1l del Codex enolégico internacional.
El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.

4.6 Mercurio
Sobre la solucién preparada para el ensayo (4.3) pero sin evaporar la solucion,
determinar el mercurio segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex
enolégico internacional.
El contenido en mercurio debe ser inferior a 0,15 mg/kg.

4.7 Arsénico
Sobre la solucion preparada para el ensayo (4.3) determinar el arsénico segun
el método descrito en el Capitulo Il del Codex enolégico internacional.
El contenido en arsénico debe ser inferior a 1 mg/kg.

4.8 Cadmio

Sobre la solucién preparada para el ensayo (4.3) determinar el cadmio segun
el método descrito en el Capitulo |l del Codex enolégico internacional.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 0,5 mg/kg.
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4.9 Nitrégeno total
Introducir 5 g de manoproteinas en un matraz de mineralizacién de 300 ml con
15 ml de acido sulfarico concentrado (R) y 2 g de catalizador de mineralizacion
(R). Continuar la determinacion como se indica en el Capitulo Il del Codex
enoldgico internacional.
En el caso de solucion de manoproteinas, pesar un peso correspondiente a 5
g de residuo seco, evaporar casi a sequedad y luego continuar como antes.
El contenido en nitrdgeno debe estar comprendido entre 5y 75 g/kg

4.10 Andlisis microbiolégicos

4.10.1 Flora meséfila aerobia total

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex
enoldgico internacional.

Deben encontrarse menos de 10 000 gérmenes totales aerobios mesdfilos
en1g.

4.10.2 Coliformes

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex
enolégico internacional.

Debe haber menos de 10 UFC por gramo de preparacion.

4.10.3 Staphylococcus aureus

Proceder al recuento segun un meétodo, descrito en el Capitulo Il del
Codex enolégico internacional.

Ausencia controlada de Staphilococcus aureus en 1 g de muestra.

4.10.4 Salmonelas

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex
enolégico internacional.

Ausencia controlada de salmonelas en 25 g de muestra.

4.10.5 Escherichia coli

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex
enoldégico internacional.

Ausencia controlada de Escherichia coli en 25 g de muestra.

4.10.6 Bacterias lacticas

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex
enoldégico internacional.

Menos de 10* UFC/g de preparacion.

4.10.7 Mohos
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Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex
enoldégico internacional.
Deben encontrarse menos de 50 UFC/g de preparacion.

4.10.8 Levaduras

Proceder al recuento segun el método descrito en el Capitulo 1l del Codex
enoldgico internacional.

Deben encontrarse menos de 10° UFC/g de preparacion.

4.11 Polisacaridos

4.11.1 Principio :
Medida de la intensidad de la coloracion por el fenol en caliente, en medio
sulfurico.

4.11.2 Productos :
4.11.2.1 Solucion de manoproteinas de 15 mg/l
Disolver 150 mg de manoproteinas en 100 ml de agua destilada, a
continucion diluir esta solucién al 1/100 con agua destilada.
4.11.2.2 Solucion de fenol de 50 g/l
Disolver 5 g de fenol puro en 100 ml de agua destilada.

4.11.3 Protocolo:
A 200 pl de solucion para determinar (4.11.2.1), se afiaden 200 pl de fenol
(4.11.2.2) y a continuacion 1 ml de acido sulfdrico puro (R). Después de
agitacion inmediata, los tubos se ponen en un bafio de agua a 100°C
durante 5 minutos y luego se enfrian a 0°C.
Una vez alcanzada la temperatura ambiente se mide la absorbancia a 490
nm. La solucién de referencia es una solucién de manosa de 100 mg/l.
(El contenido de polisacaridos expresado en equivalentes de manosa debe
ser superior a 600 g/kg.)

412 Composiciéon centesimal en monémeros glucidicos

4121 Principio :

Determinacién enzimética de la glucosa y de la manosa despues de una
hidrdlisis acida.

La determinacion de la manosa se realiza a continuacién de la determinacion
de la fructosa anadiendo la fosfomanosa isomerasa (PMI).

4.12.2 Productos :
4.12.2.1 Solucion de manoproteinas de 5 g/l
Disolver 500 mg de manoproteinas en 100 ml de agua destilada.

4.12.2.2 Solucion de acido sulfurico 5 M
Poner 28 ml de acido sulfurico puro en 100 ml de agua destilada.
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4.12.2.3 Solucion de hidroxido de potasio 10 M
Disolver 46 g de hidréxido de potasio en 100 ml de agua destilada.

4.12.2.4 Fosfomanosa isomerasa 616 U/ml.

4.12.3 Protocolo :
Poner 100 pl de la solucién a determinar (4.12.2.1) en tubos que pueden
cerrarse herméticamente y anadir 1 ml de &cido sulfdrico (4.12.2.2).
Después de agitacion, los tubos se colocan en un bafo de agua a 100 °C
durante 30 minutos y después se enfrian 0 °C. Una vez alcanzada la
temperatura ambiente se afiade 1 ml de hidréxido de potasio para
neutralizar el medio.
La dosificacion de la glucosa y de la manosa puede entonces realizarse
segun el método descrito en el Compendio.
Las manoproteinas deben contener al menos 70% de manosa en relacion
a los polisacaridos totales determinados en 4.11.

413 Test de eficacia de las manoproteinas respecto a las
precipitaciones tartricas
4.13.1 Principio :
Determinacion del contenido en manoproteinas como retardador de la
cristalizacion del hidrégenotartrato de potasio en wuna solucién
hidroalcohdlica.

4.13.2 Productos :
Acido tartrico cristalizado: PM = 150,05
Etanol de 95% vol
Cloruro de potasio: PM= 74,5
Hidrégenotartrato de potasio: PM= 188

4.13.3 Protocolo:
4.13.3.1 Soluciéon de manoproteinas de 10 g/l
Disolver 1 g de manoproteinas en 100 ml de agua destilada.
4.13.3.2 Matriz hidroalcohdlica
En un matraz aforado de 1 litro lleno hasta la mitad con agua destilada
disolver :
- Acido tartrico: 2,1 g
- Cloruro de potasio : 1,1g
- Etanol de 95 % volumen : 110 ml
Homogenizar y completar con agua destilada.
4.13.4 Test:
Colocar en 5 matraces aforados de 100 ml cantidades crecientes de la
solucién de manoproteinas (4.13.3.1) 0 — 1 -2 — 3 - 4 ml completar a 100
ml con la matriz hidroalcohdlica (4.13.3.2). Estas cantidades
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corresponderan a cantidades finales de 0 — 100 — 200 — 300 - 400 mg/I de
manoproteinas.

Afadir en cada matraz 100 mg de hidrégenotartrato de potasio.

Colocar en un bafio de agua a 40°C durante 1 hora hasta la solubilizacién
completa del hidrégenotartrato de potasio.

Guardar los matraces en refrigerador a 4°C.

Observacion a las 48 horas:
El matraz testigo conteniendo 0 ml de la solucién de manoproteinas
(4.13.3.1) presenta cristales de hidrégenotartrato de potasio.
La ausencia de cristales en los matraces conteniendo manoproteinas
permitira apreciar su eficacia. En todo caso, los cristales deberan estar
ausentes en la solucién conteniendo 400 mg/l de manoproteinas.

414 Test de eficacia de las manoproteinas respecto a |la
desestabilizacion proteica

4.14.1 Principio
Determinacion del contenido en manoproteinas para mejorar la
estabilizacion proteica de los vinos.

4.14.2 Producto :
Suero albumina bovina (Fraccién V) (BSA)

4.14.3 Protocolo :

4.14.3.1 Solucién de suero albumina bovina de 10 g/l

Disolver 2 g de suero albumina bovina en 200 ml de agua destilada.
4.14.3.2  Solucion de manoproteinas de 20 g/l

Disolver 2 g de manoproteinas en 100 ml de agua destilada.

4.14 .4 Test

Colocar 1 ml de la solucién de BSA (4.14.3.1) en 2 matraces aforados de 100
ml. Completar a 100 ml cada matraz para un vino blanco seco que no presente
turbidez al calor (o estabilizado si fuera necesario por tratamiento con
bentonita a la dosis adecuada), homogeneizar.

Afadir 0 y 1ml de la solucién de manoproteinas (4.14. 3.2) homogeneizar.
Estas cantidades corresponderan a las dosis finales de 0 y 200 mg/l de
manoproteinas.

Filtrar sobre membrana con un diametro de poro de 0,45 um las soluciones
testigo y tratada. Colocar las soluciones filtradas en 2 matraces de 50 ml.
Colocar los 2 matraces de 50 ml en un bafo de agua a 80°C durante 30
minutos. Dejar enfriar a temperatura ambiente durante 45 minutos, medir la
turbidez de las soluciones testigo y tratada.

La disminucion de la turbidez entre la muestra testigo y la muestra tratada
debe ser al menos de un 50%.
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4.15 Determinacion en los vinos

Principio

La determinacion de las manoproteinas en los vinos puede realizarse después
de la precipitacion con etanol (5 volumenes), hidrélisis acida del precipitado y
determinacion de la manosa liberada segun el método que figura en anexo.

5. CONSERVACION

Las manoproteinas sélidas tienen una duracién de conservacion superior a
2 afios si son almacenadas al abrigo de la humedad, en un embalaje cerrado y
en locales climatizados.

Las manoproteinas presentadas en soluciones coloidales preparadas para
el empleo deben ser almacenadas en recipientes herméticamente cerrados.

ES-COEI-1-MANPRO 7



CODEX ENOLOGICO INTERNACIONAL
Manoproteinas de levaduras

Anexo

Determinacién de la manosa por el método enzimatico

Principio
La manosa es fosforilada como la glucosa y la fructosa :

Manosa + ATP —_— M6P + ADP

Después de la determinacion de la glucosa y de la fructosa, la manosa-6-
fosfato se transforma bajo la accién de la fosfomanosa isomerasa (PMI) en
fructosa-6-fosfato.

PMI
M-6-P —>» F-6-P

La fructosa-6-fosfato formada nuevamente se transforma como antes en glucosa-
6-fosfato, que se determina.

Protocolo
Colocar 5 ml de vino en un tubo de centrifuga y anadir 25 ml de etanol de
95%, después de agitacion, los tubos se colocan 12 horas en el refrigerador a
4°C. El precipitado formado se recupera por centrifugacion, lavar 2 veces con
10 ml de etanol de 95%. La hidrdlisis del precipitado y la determinacion de la
manosa se realizan como en 4.12.
Esta determinacién no permitira diferenciar las manoproteinas afadidas de las
manoproteinas naturales.

Reactivo adicional en relacion al método del Compendio de los métodos

internacionales de analisis de los vinos y de los mostos

Solucién 6 : fosfomanosa isomerasa (616 U/ml).

La suspension se utiliza sin dilucion.

Determinacién
Después de medir A; segun el método del Compendio de los métodos
internacionales de analisis de los vinos y de los mostos, afadir:

Testigo Determinacion
Solucién 6 0,02 ml 0,02 ml
Mezclar ; efectuar la medida después de 30 min ; verificar el fin de la reaccion
después de 2 min. (A4)
Determinar las diferencias de absorbancia:
A, — A; correspondiente a la manosa, tanto para el testigo como para la muestra.
Restar la absorbancia obtenida para el testigo ([1At) de la obtenida para la
determinacion (CJAp ) y establecer para la manosa: [JAy= [JAp - (A7
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Expresion de los resultados

Se obtiene

Para la manosa: Cg/l = 0,423x [1Ay

Observacion : Si las medidas fueron hechas a longitudes de onda de 334 o 365
nm , se obtiene :

Medida a 334 nm :

Para la manosa: Cg/l = 0,430x [1Ay

Medida a 365 nm

Para la manosa: Cg/l = 0,783x [1Ay
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MATERIAS PROTEICAS DE ORIGEN VEGETAL
DERIVADAS DE TRIGO Y GUISANTES

1 OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

Las materias proteicas de origen vegetal descritas en esta monografia se
extraen de trigo (Triticum sp.) y de guisantes (Pisum sativum). Se componen
principalmente de proteinas, pero pueden contener también naturalmente hidratos
de carbono (fibras, almidén, azicares), materias grasas y minerales. Se destinan a
la alimentacion humana. Las materias proteicas vegetales se utilizan para la
clarificacion de los mostos y de los vinos.

Las materias proteicas vegetales se presentan bajo forma de polvo
blanquecino, marrén claro o amarillento, son solubles en el agua en totalidad o en
parte en funcion del pH. Pueden también presentarse bajo forma liquida con un
contenido superior o igual a 50 g/l. Las soluciones se estabilizan con diéxido de
azufre.

2 ETIQUETADO

Las indicaciones siguientes deben figurar sobre la etiqueta del embalaje:
origen vegetal de la proteina, contenido minimo de proteina, condiciones de
seguridad y de conservacion, fecha limite de utilizacion .

Sin prejuicio de las disposiciones en vigor en los paises en los cuales estos
productos se comercializan para su utilizacion, el origen OGM de la materia prima
debe indicarse en la etiqueta del embalaje.

3 ENSAYOS

3.1 Pérdida en la desecacion

En una capsula de silice de 70 mm de diametro con tapa, colocar 2 g de
proteinas. Desecar en la estufa a 105° C durante 6 horas. Dejar enfriar en capsula
abierta y en desecador. Pesar.

La pérdida de peso no debe superar un 12 % en la preparacion en polvo.

Todos los limites fijados anteriormente se refieren a peso seco.

3.2 Determinacién del nitrégeno total
Sobre una alicuota de la muestra de 0,2 g proceder como se indica en
anexo en el Capitulo Il del Codex Enoldégico Internacional.
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El nitrégeno total debe ser superior al 10 p 100 del peso de polvo (correspondiente
a alrededor de 65 % en proteina).

3.3 Cenizas

Incinerar el residuo obtenido en la determinacién de la pérdida en la
desecacion (3.1) calentandolo progresivamente a 600°C en el horno de mufla
hasta obtener un residuo blanco y después de haberlo espolvoreado con 0,2 a 0,3
g de parafina sin cenizas destinada a evitar proyecciones de la masa.

El contenido de cenizas totales debe ser inferior a 8%.

3.4 Preparacion de la solucion para el ensayo

Después de pesar, disolver las cenizas en 2 ml de &acido clorhidrico
concentrado (R) y 10 ml de agua. Calentar para activar la disolucién y anadir agua
destilada hasta obtener un volumen igual a 25 veces el peso de la proteina seca. 1
ml de esta solucién contiene las materias minerales de 0,04 g de proteina seca.

3.5 Hierro

A 10 ml de solucién para el ensayo preparada segun 3.4 se afiade 1 ml de
acido clorhidrico concentrado (R), una gota de permanganato de potasio al 1 p
100 (R) y 2 ml de tiocianato de potasio al 5 p 100 (R).

Si aparece una coloracion roja, ella debe ser inferior a la de un testigo
preparado con 6 ml de solucién hierro (lll) de 0,010 g por litro (R), 4 ml de agua y
las mismas cantidades de acido clorhidrico concentrado (R) y de tiocianato de
potasio al 5 p 100 (R).

El contenido en hierro debe ser inferior a 150 mg/kg.

Es igualmente posible proceder a Ila determinacion del hierro por
espectrofotometria de absorcion atdmica segun el método descrito en el Capitulo I
del Codex Enolégico Internacional.

3.6 Cromo

En un matraz Erlenmeyer de 50 ml, colocar 10 ml de solucién para el
ensayo preparada segun 3.4, 1 ml de una solucién de persulfato de amonio al 15 p
100 (R), 0,5 ml de una solucién de nitrato de plata al 1 p 100 (R). Calentar y afadir
gota a gota hasta coloracion rosa persistente del permanganato de potasio en
solucién al 3 p 100 (R). Poner algunas gotas mas y mantener una ebullicion suave
durante 10 minutos. Si durante la ebullicion la solucion se decolora, afadir
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permanganato de potasio. Después de 10 minutos introducir gota a gota acido
clorhidrico diluido a 1/10 (R) hasta la decoloracién completa.

Una vez enfriado, transvasar a un matraz aforado de 20 ml y afadir 2 ml
de difenilcarbazida en solucién recientemente preparada al 0,05 p 100 en el
alcohol (R). Llevar a 20 ml.

Si aparece una coloracion rojo violaceo, debe ser inferior a la obtenida al
tratar 4 ml de solucién de dicromato de potasio de 0,001 g de cromo por litro (R)
con 2 ml de acido sulfurico al 5 p 100 (R), 5 ml de agua destilada, afiadiendo,
después de mezclar, 2 ml de solucién de difenilcarbazida al 0,05 p 100 en alcohol
(R) y llevando a 20 ml.

El contenido en cromo debe ser inferior a 10 mg/kg.

Es igualmente posible proceder a la determinacion del cromo por
espectrofotometria de absorcion atomica segun el método descrito en el Capitulo
Il del Codex Enoldgico Internacional.

3.7 Cobre
2,5 ml de la soluciéon para el ensayo preparada segun 3.4, se colocan en un tubo
de ensayo con 7,5 ml de agua, 0,5 ml de solucién citrica clorhidrica (R), 1 ml de
hidroxido de amonio 5 M (R), 0,5 ml de reactivo dietilditiocarbamato de sodio (R).
Si aparece una coloracion amarilla, no debe ser mas intensa que la obtenida
afnadiendo a 4,7 ml de una solucion de cobre de 1 mg por litro (R) llevados a 10 ml,
las mismas cantidades de los mismos reactivos.

El contenido en cobre debe ser inferior a 35 mg/kg.
Es igualmente posible proceder a la determinacion del cobre por
espectrofotometria de absorcion atdmica segun el método descrito en el Capitulo
Il del Codex Enoldgico Internacional.

3.8 Zinc

A 1,25 ml de la solucién para el ensayo preparada segun 3.4, se afiaden
3,75 ml de agua destilada, 5 ml de solucidon tampdn acetato (R), 1 ml de
solucion de tiosulfato de sodio al 25 p 100 (m/v) (R), 5 ml de solucién de
ditizona de 25 mg por litro en cloroformo o diclorometano (R). Agitar
durante 2 minutos. Separar la fase organica; su coloracion debe ser
inferior a la obtenida tratando con las mismas cantidades de los mismos
reactivos 2 ml de solucion de zinc de 1 mg por litro (R).

El contenido en zinc debe ser inferior a 50 mg/kg.

Es igualmente posible proceder a la determinacion del zinc por
espectrofotometria de absorcién atémica segun el método descrito en el
Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.

3.9 Plomo

Sobre la soluciéon para el ensayo preparada segun 3.4, efectuar la
determinacion segun el método descrito en el Capitulo Il del Codex
Enolégico Internacional.

El contenido en plomo debe ser inferior a 5 mg/kg.
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3.10 Mercurio

Efectuar la determinacion del mercurio segun el método descrito en el
Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.

El contenido en mercurio debe ser inferior a 1 mg/kg

3.11 Arsénico

Efectuar la determinacion del arsénico segun el método descrito en el
Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.

El contenido en arsénico debe ser inferior a 3 mg/kg

3.12 Cadmio

Efectuar la determinacion del cadmio segun el método descrito en el
Capitulo Il del Codex Enoldgico Internacional.

El contenido en cadmio debe ser inferior a 1 mg/kg

4. CONTROL MICROBIOLOGICO

4.1 Microorganismos viables totales

Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enoldgico
Internacional.

Su contenido debe ser inferior a 5.10* UFC/g de preparacion.

4.2 Escherichia coli

Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enolégico
Internacional.

Ausencia controlada sobre una muestra de 1 g.

4.3 Salmonelas

Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enoldgico
Internacional.

Ausencia controlada sobre una muestra de 25 g.

4.4 Coliformes

Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enolégico
Internacional.

Menos de 102 UFC/g de preparacion.

4.5 Levaduras

Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enoldgico
Internacional.

Menos de 10° UFC/g de preparacion.

4.6 Mohos
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Proceder al recuento como se indica en el Capitulo Il del Codex Enolégico
Internacional.
Menos de 10° UFC/g de preparacion.

5. DETERMINACION DE MICOTOXINAS Y RESIDUOS DE PESTICIDAS
Segun los métodos de analisis, determinar:

5.1 Aflatoxinas B,
Proceder a los analisis segun el método ISO 16050
Menos de 2 ug/kg.

5.2 Aflatoxina B1, Bz, G1, Gz
Proceder a los analisis segun el método 1ISO 16050
Menos de 4 ug/kg en total.

5.3 Residuos de pesticidas organofosforados*
Menos de 10 mg/kg.

5.4 Residuos de pesticidas organoclorados*
Menos de 0,1 mg/kg.

5.5 Ocratoxina A

A partir de una solucién acuosa de 5 g/l de proteina vegetal, efectuar la
determinacién por medio del método descrito en el Recueil de los métodos
internacionales de analisis de los vinos y de los mostos después de
adaptacion.

Menos de 5 ug/kg

6. CONSERVACION

Las materias proteicas vegetales deben conservarse en recipientes
cerrados o en bolsa impermeable a la humedad en locales climatizados.

* Método a describir por la Subcomisién de los métodos de analisis
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MEMBRANAS DE ELECTRODIALISIS
(Oeno 29/2000)

1. OBJETO, ORIGEN Y CAMPO DE APLICACION

La membrana de electrodialisis es una pared delgada, densa e insoluble,
constituida por un material polimero permeable a los iones que,
colocada entre dos soluciones, permite una transferencia selectiva de
iones de una solucion hacia la otra, bajo la accion de un campo eléctrico.

La pareja de membranas empleadas, se componen de una membrana
cationica y de una membrana anidnica.

La membrana catidnica es un polimero que permite el paso preferente
de los cationes, en particular de los cationes: K*, Ca*™.

La membrana anidnica es un polimero que permite el paso preferente de
los aniones, en particular del anidn tartrato.

Las membranas electroliticas se emplean para la estabilizacion del vino,
en relacion a las precipitaciones tartricas.

2. COMPOSICION

La membrana intercambiadora de cationes que se puede utilizar es un
copolimero de estireno-divinilbenceno, que incorpora grupos funcionales
sulfénicos.

La membrana intercambiadora de aniones que se puede utilizar es:

— O un copolimero estireno-divinilbenceno que incorpora grupos
funcionales de amonio cuaternario.

— O bien un copolimero divinilbenceno amonio cuaternario.

Las membranas de electrodialisis utilizadas para la estabilizacion tartrica
del vino deben satisfacer las condiciones siguientes:

2.1 Deben estar fabricadas de acuerdo a las buenas practicas de
fabricacion, a partir de las substancias enumeradas.

2.1.1 En el anexo 1 que contempla los materiales en contacto
con los productos alimenticios.
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2.1.2 En el anexo 2 y 3 que contemplan las resinas
intercambiadoras de iones utilizadas en los tratamientos
de los productos alimenticios.

2.2 Deben estar preparadas con vistas a su utilizacién, conforme a las
instrucciones del fabricante y del suministrador.

2.3 No deben liberar ninguna sustancia en cantidad tal que conlleve un
peligro para la salud humana, o que pueda perjudicar el gusto o el
olor de los productos alimenticios.

2.4 A la hora de la su utilizacidn, no deben existir interacciones entre
los constituyentes de la membrana y los del vino, susceptibles de
causar la formacidén de nuevos compuestos en el producto tratado,
gue puedan tener consecuencias toxicoldgicas.

La estabilidad de las membranas de electrodidlisis nuevas, sera
establecida por mediacién de un simulador que recupere la composicion
fisico-quimica del vino para el estudio de la migracién eventual de
determinadas sustancias procedentes de las membranas de
elecrodialisis.

El método experimental propuesto es el siguiente:
Composicion del simulador:

Se trata de una solucién hidroalcohdlica tamponada al pH del vino con
una conductividad similar a la del vino. Su composicion es la siguiente:

— Etanol absoluto 11 litros

— Hidrogenotartrato de potasio: 380 g

- Cloruro de potasio: 60 g

- Acido sulfurico concentrado: 5 ml

— Agua destilada: cantidad suficiente para 100 litros

Esta solucion se utiliza para los ensayos de migracion en circuito cerrado
sobre un apilamiento de electrodialisis bajo tensién (1 vol/célula) a
razén de 50 litros/m? de membranas anidnicas y catidnicas, hasta
desmineralizar la solucion un 50%. El circuito efluente se iniciara por
una solucién de cloruro de potasio de 5 g/I.
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Las sustancias migrantes se investigan en el simulador asi como en el
efluente de electrodialisis.

Las moléculas organicas que intervienen en la composicion de la
membrana y que son susceptibles de emigrar a la solucién tratada, se
cuantificaran.

Una dosificacién particular se realizard para cada uno de estos
constituyentes por un laboratorio autorizado. El contenido en el
simulador, debe ser inferior a 50 pg/l en total para el conjunto de los
compuestos cuantificados.

De manera general, las reglas de control de los materiales en contacto
con los alimentos, deben aplicarse al caso de estas membranas.

3. LIMITES DE UTILIZACION

La pareja de membranas aplicables al tratamiento de la estabilizacién
tartrica del vino por electrodialisis estara disefiada de manera que:

— La disminucién del pH del vino no sea superior a 0,3 unidades de pH.
— La disminucion de la acidez volatil sea inferior a 0,12 g/l (2 meq.,
expresados en acido acético).
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— El tratamiento por electrodialisis no afectara a los constituyentes no
ionicos del vino, en particular los polifenoles y los polisacaridos

— La difusion de pequefias moléculas tales como el etanol serd
reducida y no implicara una disminucién del grado alcohdlico del vino
superior a 0,1 % vol.

4. CONDICIONES DE UTILIZACION

La conservacién y la limpieza de las membranas debera realizarse de
acuerdo con las técnicas admitidas, con sustancias cuya utilizacion esté
autorizada en la preparacion de productos alimenticios.
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Anexo 1
Lista de los mondmeros y otras substancias de base que pueden ser
utilizadas para la fabricacion de materiales y objetos en materia plastica
destinados a ser puestos en contacto con los productos y bebidas alimentarias.

LISTA DE LOS MONOMEROS Y OTRAS SUBSTANCIAS DE BASE

AUTORIZADAS
PM/REF No. Caso No. Denominacién Restricciones
(1) (2) (3) (4)
10030 000514-10-3 Acido abiético
10060 000075-07-0 Acetaldeida
10090 000064-19-7 Acido acético
10120 000108-05-4 Acetato de vinilo SML = 12 mg/kg
10150 000108-24-7 Anhidrido acético
10210 000074-86-2 Acetileno
10630 000079-06-1 Acrilamida SML = ND (DL =
0.01 mg/kg
10660 015214-89-8 Acido 2-acrilamido-2- SML = 0/05 mg/kg
metilpropano -sulfénico
10690 000079-10-7 Acido acrilico
10750 002495-35-4 Acrilato de bencilo
10780 000141-32-2 Acrilato de n-butilo
10810 002998-08-5 Acrilato de sec-butilo
10840 001663-39-4 Acrilato de tert-butilo
11470 000140-88-5 Acrilato de etilo
000818-61-1 Acrilato de hidroxietilo Ver « Monoacrilato
de etilenoglicol»
11590 00106-63-8 Acrilato de isobutilo
11680 00689-12-3 Acrilato de isopropilo
11710 000096-33-3 Acrilato de metilo
11830 000818-61-1 Acrilato de etilenoglicol
11890 002499-59-4 Acrilato de n-octilo
11980 000925-60-0 Acrilato de propilo
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones

12100 000107-13-1 Acrilonitrilo LMS = No detectable
(LD = 0,020 mg/kg,
incluyendo tolerancia
analitica)

12310 Albumina

12340 Albumina coagulada por la formaldeida

12375 Monoalcoholes alifaticos saturados,

lineares, primarios (C4-C22)

12670 002855-13-2 1-amino-3-aminometil-3,5,5- LMS = 6 mg/kg
trimetilciclohexano
12788 002432-99-7 Acido 11 aminundecanoico LMS= 5 mg/kg
12789 007664-41-7 Amoniaco
12820 00123-99-9 Acido azelaico
12970 004196-95-6 Anhidrido azelaico
13000 001477-55-0 1,3-benzenodimetanamina LMS = 0.05 mg/kg
13090 000065-85-0 Acido benzoico
13150 000100-51-6 Acido bencilico
000111-46-6 Bis(2-hidroxietil)éter Ver “Dietilenoglicol”
000077-99-6 2,2-bis(hidroximetil)-1-butanol Ver 1,1,1-
trimetilpropano
13390 000105-08-8 1,4-bis(hidroximetill) ciclohexano)
13480 000080-05-7 2,2-bis(4-hidroxifenil) propano LMS = 3 mg/kg
13510 001675-54-3 Eter bis(2,3-epoxipropilico) de 2,2- CM= 1 mg/kg PF o
bis(hidroxifenil) propano SML = no-detectable
(LD =
0.020mg/kg,incluyend
o tolerancia analitica)
000110-98-5 Eter bis(hidroxipropilico) Ver “Dipropilenoglicol”
005124-30-1 Bis (4-isociananatociclohexil) metano Ver “4,4-Diisocianato
de
diciclohexilmetano”.
13530 038103-06-9 Bis(anhidrido ftélico) de 2,2 bis(4- LMS = 0.05 mg/kg
hidroxifenil) propano
13600 047465-97-4 3,3-bis(3-metil-4-hidroxifenil)-2- LMS = 1.8 mg/kg
indolinona
000080-05-7 Bisfenol A Ver “2,2-bis(4-
hidroxifenil) propano”
001675-54-3 Eter bis(2,3-expoipropilico)de bisfenol Ver Eter bis(2,3-

A epoxipropilico) de 2,2-
bis(4-hidroxifenil)
propano

13614 038103-06-9 Bis (anhidrido ftalico)de bisfenol Ver 13530
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
13630 000106-99-0 Butadieno CM= 1 mg/kg de PF o LMS
= no-detectable (DL = 0.02
mg/kg,incluyendo tolerancia
analitica)
3690 000107-88-0 1,3-butanodiol
13840 000071-36-3 1-butanol
13870 000106-98-9 1-buteno
13900 000107-01-7 2-buteno
14110 000123-72-8 Butiraldeida
14140 000107-92-6 Acido butirico
14170 000106-31-0 Anhidrico butirico
14200 000105-60-2 Caprolactama LMS (T) = 15 mg/kg
14230 002123-24-2 Caprolactama, sal de LMS (T) = 15 mg/kg
sodio (expresado en
caprolactama)
14320 0001207-2 Acido caprilico
14350 00630-08-0 Monoxido de carbono
14380 000075-44-5 Cloruro de carbonilo CM = 1 mg/kg en FP
14411 008001-79-4 Aceite de ricino
14500 009004-34-6 Celulosa
14530 007782-50-5 Clorina
000106-89-8 1-cloro-2,3-epoxi Ver “Epiclorhidrina”
propano
14680 000077-92-9 Acido citrico
14710 000108-39-4 m-cresol
14740 000095-48-7 o-cresol
14770 00106-44-5 p-cresol
00105-08-8 1,4- Ver 1,4-bis(hidroximetil)
ciclohexanodimetanol ciclohexano
14950 003173-53-3 Isocianato de CM (T) = 1 mg/kg in FP
ciclohexilo (expresado en NCO)
15070 001647-16-1 1,9-decadieno LMS = 0.05 mg/kg
15095 000334-48-5 Acido decanoico
15100 000112-30-1 1-decanol
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
000107-15-3 1,2-diaminoetano Ver “Etilenodiamina”
000124-09-4 1,6-diaminohexano Ver
“Hexametilenodiamina”
15250 000110-61-1 1,4-diaminobutano
15565 0000106-46-7 1,4-diclorobenzeno LMS == 12 mg/kg
15700 005124-30-1 4,4’ diisocianato de CM (T) - 1 mg/kg in FP
diciclohexilmetano (expresado en NCO)
15760 000111-46-6 Dietilenoglicol LMS (T) = 30 mg/kl solo o
con etilenoglicol
15790 000111-46-6 Dietilenotriamina LMS = 5 mg/kg
15820 000345-92-6 4,4'-difluorobenzofenona LMS = 0.05 mg/kg
15880 000120-80-9 1,2-dihidroxibenzeno LMS = 6 mg/kg
15910 000108-46-3 1,3- dihidroxibenzeno LMS = 2.4 mg/kg
15940 000123-31-9 1,4- dihidroxibenzeno LMS = 0.6 mg/kg
15970 000611-99-4 4,4'- LMS = 6 mg/kg
dihidroxibenzofenona
16000 000092-88-6 4,4’-ddihidroxidifenil LMS = 6 mg/kg
16150 000108-01-0 Dimetilaminoetanol LMS = 18 mg/kg
16240 000091-97-4 4,4’'-diisocianato de 3,3'- CM (T) = 1 mg/kg in FP
dimetilbifenilo (expressed as NCO)
16480 000126-58-9 Dipentaeritritol
16570 004128-73-8 4,4'-diisocianato de éter CM(T) = 1 mg/kg in FP
difenilico (expresado en NCO)
16600 005873-54-1 2,4'-diisocianato de CM(T) = 1 mg/kg in FP
difenilmetano (expresado en NCO)
16630 000101-68-8 4,4'- diisocianato de CM(T) = 1 mg/kg in FP
difenilmetano (expressed as NCO)
16660 000110-98-5 Dipropilenoglicol
16750 000106-89-8 Epiclorhidrina CM = 1 mg/kg in FP
16780 000064-17-5 Etanol
16950 000074-85-1 Etileno
16960 000107-15-3 Etilenodiamina LMS = 12 mg/kg
16990 000107-21-1 Etilenoglicol LMS (T) = 30 mg/kg solo

o con dietileno glicol
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
17005 000151-56-4 Etileneimina LMS = ND (DL = 01
mg/kg)
17020 000075-21-8 Oxido de etileno CM = 1 mg/kg en FP
17050 000104-76-7 2-etil-1-hexanol LMS = 30 mg/kg
17160 000097-53-0 Eugenol LMS = 0.1 mg/kg
17170 061788-47-4 Acidos grasos de coco
17200 068308-53-2 Acidos grasos de aceite
de soja
17230 061790-12-3 Acidos grasos de tallol
17260 000050-00-0 Formaldeida LMS = 15 mg/kg
17290 000110-17-8 Acido fumarico
17530 000050-99-7 Glucosa
18010 000110-94-1 Acido glutarico
18070 000108-55-4 Anhidrido glutarico
18100 000056-81-5 Glicerol
18250 000115-28-6 Acido LMS = ND (DL = 0.01
hexacloroendometilenet mg/kg)
etra-hidroftalico
18280 00115-27-5 Anhidrido LMS = ND (DL = 0.01
hexacloroendometilenet mg/kg)
etra-hidroftalico
18310 036653-82-4 1-hexadecanol
18430 00116-15-4 Hexafluoropropileno LMS = ND (DL = 0.01
mg/kg)
18460 000124-09-4 Hexametilenediamina LMS = 2.4 mg/kg
18640 000822-06-0 Diisocianato de CM(T) = 1 mg/kg in FP
hexametileno (expresado en NCO)
18670 000100-97-0 Hexametileno tetramina LMS (T) = 15 mg/kg
(expresado en
formaldeida)
00123-31-9 Hidroquinona Ver 1,4-dihidroxibenzeno
18880 000099-96-7 Acido p-hydroxibenzoico
19000 000115-11-7 Isobuteno
19210 001459-93-4 Isoftalato de dimetilo LMS = 0.05 mg/kg
19270 000097-65-4 Acido itaconico
19460 000050-21-5 Acido lactico
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PM/REF N° Caso N° Denominacién Restricciones
19470 000143-07-7 Acido laurico
19480 002146-71-6 Laureato de vinilo
19510 011132-73-3 Lignocelulosa
19540 000110-16-7 Acido maleico LMS (T) 30 mg/kg
19960 00108-31-6 Anhidrido maleico LMS (T) = 30 mg/kg
(expresado en acido
maleico)
000108-78-1 Melamina Ver 2,4,6-triamino-
1,3,5-triazina
20020 000079-41-4 Acido metacrilico
20080 002495-37-6 Metacrilato de benzilo
20110 000097-88-1 Metacrilato de butilo
20140 002998-18-7 Metacrilato de sec-butilo
20170 000585-07-9 Metacrilato de tert-butilo
20890 000097-63-2 Metacrilato de etilo
21010 000097-86-9 Metacrilato de isobutilo
21100 004655-34-9 Metacrilato de isopropilo
21130 000080-62-6 Metacrilato de metilo
21190 000868-77-9 Monometacrilato de etilenoglicol
21280 002177-70-0 Metacrilato de fenilo
21340 002210-28-8 Metacrilato de propilo
21460 000760-93-0 Anhidrido metacrilico
21490 000126-98-7 Metacrilonitrilo LMS= no detectable
(DL = 0.020 mg/kg,
incluyendo tolerancia
analitica)
21550 000067-56-1 Metanol
21940 000924-42-5 N-metilolacrilamida LMS = ND (DL = 0.0
mg/kg)
22150 000691-37-2 4-metil-1-penteno LMS = 0.02 mg/kg
22350 000544-63-8 Acido miristico
22390 000840-65-3 2,6-Naftalenodicarboxilato de LMS = 0.05 mg/kg
dimetilo
22420 003173-72-6 1,5-Diisocianato de naftaleno CM(T) 1 mg/kg in FP

(expresado en NCO)
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
22450 009004-70-0 Nitrocelulosa
22480 000143-08-8 1-nonanol
22570 000112-96-9 Isocianato de CM(T) = 1 mg/kg en FP (expresado en
octadecilo NCO)
22600 000111-87-5 1-octanol
22660 000111-66-0 1-octeno LMS= 15 mg/kg
22763 000112-80-1 Acido oleico
22780 000057-10-3 Acido palmitico
22840 000115-77-5 Pentaeritritol
22870 000071-41-0 1-pentanol
22960 000108-95-2 Fenol
23050 000108-45-2 1,3-fenilenediamina CM= 1 mg/kg en FP
000075-44-5 Fosgeno Ver “Cloruro de carbonilo”
23170 007664-38-2 Acido fosférico
Acido ftélico Ver “Acido tereftalico”
23200 000088-99-3 Acido o-ftélico
23230 000131-17-9 Ftalato de dialilo LMS = ND (DL = 0.01 mg/kg)
23380 000085-44-9 Anhidrido ftélico
23470 000080-56-8 alfa-pineno
23500 000127-91-3 beta-pineno
23590 025322-68-3 Polietilenoglicol
23651 025322-69-4 Polipropilenoglicol
23740 000057-55-6 1,2-propanediol
23800 000071-23-8 1-propanol
23830 000067-63-0 2-propanol
23860 000123-38-6 Propionaldeida
23890 000079-09-4 Acido propidnico
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
23950 000123-62-6 Anhidrido propidnico
23980 000115-07-1 Propileno
24010 000075-56-9 Oxido de propileno CM = 1 mg/kg en FP

000120-80-9 Pirocatecol Ver 1,2-dihidroxibenzeno
24057 000089-32-7 Anhidrido piromelitico LMS = 0.05 mg/kg
(expresado en acido
piromelitico)
24070 073138-82-6 Acidos resinicos
000108-46-3 Resorcinol Ver 1,2-dihidroxibenzeno

24100 008050-09-7 Colofonia
24130 008050-09-7 Goma de colofonia Ver “Colofonia”
24160 008052-10-6 Resina de tallol
24190 009014-63-5 Rdsina de madera
24250 009006-04-6 Caucho natural
24270 000069-72-7 Acido salicilico
24280 000111-20-6 Acido sebacico
24430 002561-88-8 Anhidrido cebécico
24475 001313-82-2 Sulfuro de sodio
24490 000050-70-4 Sorbitol
24520 008001-22-7 Aceite de soja
24540 009005-25-8 Almiddn alimentario
24550 000057-11-4 Acido estedrico
24610 000100-42-5 Estireno
24820 000110-15-6 Acido succinico
24850 000108-30-5 Anhidrido succinico
24880 000057-50-1 Sacarosa
24887 006362-79-4 Acido 5-sulfoisoftalico, sal LMS = 5 mg/kg

monosddica
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PM/REF N° Caso N° Denominacion Restricciones
24888 003965-55-7 5-sulfoisoftalato de dimetilo, sal LMS = 0.05 mg/kg
monosddica
24910 000100-21-0 LMS = 7.5 mg/kg
24940 000100-20-9 Dicloruro del acido tereftalico LMS (T) = 7.5 mg/kg
(expresado en acido
tereftalico)
24970 000120-61-6 Tereftalato de dimetilo
25090 000112-60-7 Tetraetilenoglicol
25120 000116-14-3 Tetrafluoroetileno LMS = 0.05 mg/kg
25150 000109-99-9 Tetrahidrofurano LMS = 0.6 mg/kg
25180 000102-60-3 N,N,N’,N’-tetrakis(2-
hidroxipropil)-etilenodiamina
25210 000584-84-9 2,4-diisocianato de tolueno CM(T) = 1 mg/kg en FP
(expresado en nCO)
25240 000091-08-7 2,6- diisocianato de tolueno CM(T) = 1 mg/kg en FP
(expresado en nCO)
25270 026747-90-0 2,4- diisocianato de tolueno, CM(T) = 1 mg/kg en FP
dimero (expresado en nCO)
25360 Trialkil(Cs-C;5) acetato de 2,3- LMS = 6 mg/kg
epoxipropilo
25420 000108-78-1 2,4,6-triamino-1,3,5-triazina LMS = 30 mg/kg
25510 000112-27-6 Trietileno glicol
25600 000077-99-6 1,1,1-trimetilolpropano LMS = 6 mg/kg
25910 024800-44-0 Tripropilenoglicol
25960 000057-13-6 Urea
26050 000075-01-4 Cloruro de vinilo Ver la directiva
78/142/CEE del Consejo
26110 000075-35-4 Cloruro de vinilideno CM = 5 mg/kg en FP o
SML = ND (DL = 0.05
mg/kg)
26140 000075-38-7 Floruro de vinilideno LMS = 5 mg/kg
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Un cierto numero de abreviaciones figuran en la columna 4 de la tabla.
Su significado es el siguiente:

LD =
PF =
NCO =

ND =

CM(T) =

LMS =

Limite de deteccién del método de analisis.
Producto o material final
Grupo isocianato

No detectable.

*A los efectos de la presente directiva, “"no detectable”
significa que la substancia no deberia ser detectada por un
método de analisis validado que podria detectar en el
limite de deteccidon especificado. Si un tal método no
existiera actualmente, un método de analisis con
caracteristicas de rendimiento apropiadas al limite
especificado puede ser utilizado en espera del desarrollo
de un método validado.

Cantidad maxima permitida de substancia “residual” en el
material u objeto.
Cantidad maxima permitida de substancia “residual” en el

material u objeto, expresada como el total del grupo de
la(s) substancia(s) indicada(s).

*A los efectos de esta directiva, « CM(T) » significa que la
cantidad maxima permitida de la substancia “residual” en
el material o articulo debe ser determinada usando un
método analitico aprobado para el lilmite especificado. Si
un tal método no existiera actualmente, un método de
analisis con caracteristicas de rendimiento apropiadas al
limite especificado puede ser utilizado en espera del
desarrollo de un método validado.

Limite de migracion especifica en el producto alimentario o
en el estimulante alimentario, a menos que la misma sea
precisada en forma diferente.

*A los efectos de esta directiva, « LMS » significa que la
migracion especifica de la substancia debe ser
determinada usando un método analitico aprobado para el
lilmite especificado. Si un tal método no existiera
actualmente, un método de analisis con caracteristicas de
rendimiento apropiadas al limite especificado puede ser
utilizado en espera del desarrollo de un método validado.
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LMS(T) = Limite de migracion especifica en el producto alimentario o

en el estimulante alimentario, expresada como el total del
grupo de la(s) substancia(s) indicada(s).
*A los efectos de esta directiva, « LMS(T) » significa que
la migracion especifica de la substancia debe ser
determinada usando un método analitico aprobado para el
lilmite especificado. Si un tal método no existiera
actualmente, un método de analisis con caracteristicas de
rendimiento apropiadas al limite especificado puede ser
utilizado en espera del desarrollo de un método validado.
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Anexo 2

Lista de inventario de las substancias utilizadas en la fabricacion de resinas
intercambiadoras de iones y adsorbentes utilizados en el acondicionamiento de los
productos alimentarios. (Resoluciéon AP (97)1 EC)

Lista 1
Substancias evaluadas por un organismo internacional

DENOMINACION PM/REF CASO RESTRICCIONES
Mondémeros y otras substancias de base
Acrilato de n-butilo 10780 00141-32-2 -
Acrilato de etilo 11470 00140-88-5 -
Acrilato de metilo 11710 00096-33-3 -
Acrilonitrilo 12100 00107-13-1 LMS = ND

(LD = 0.02 mg/kg)
Formaldeida 17260 00050-00-0 LMS = 15 mg/kg
Metacrilato de metilo 21130 00080-62-6 -
Metanol 21550 00067-56-1 -
Estireno 24610 00100-42-5 -
Modificadores quimicos
Acido carbonico, sales 42500 - -
Acido clorhidrico 5999